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Einleitung 1
1 Einleitung  
 
Schon im 18. Jahrhundert wurde Gewebe aus Baumwolle, Flachs und Jute beschichtet. Die 
Gewebe wurden mit Ölfarbe und Wachs durch Tränken oder Bestreichen beschichtet und so 
wasserundurchlässig gemacht. Damals bereits erfolgte eine industrielle Herstellung 
leinölbehandelter Gewebe.  
 
Beschichtung ist heute ein nicht mehr weg zu denkender Zweig der Textilveredlung. Unter 
dem Begriff Beschichten versteht man das Auftragen/Aufbringen einer Schicht mit dem Ziel, 
die Qualität einer Textiloberfläche wunschgemäß zu verändern.  
 
Am Ende des 19. Jahrhunderts begann die Beschichtung mit Nitrocellulose. Sie führte zu den 
ersten Kunstledertypen. In den Jahren 1930 bis 1940 wurden die Grundlagen für viele 
Beschichtungsprodukte erarbeitet /1/.  
 
In der Beschichtungstechnik kommt eine Vielzahl von Verfahren zur Anwendung. Einige in 
der industriellen Praxis am stärksten verbreiteten Verfahren beruhen auf chemischen 
Prozessen. 
 
Am bekanntesten ist die galvanische Beschichtungstechnik, bei der in galvanischen Bädern 
die Schicht mit Hilfe einer elektrochemischen Reaktion auf die Oberfläche gebracht wird /2-
5/. Als prominentes Beispiel ist hier die galvanische Verchromung zu nennen. Sowohl bei den 
Werkstück- wie auch bei den Schichtmaterialien ist die Anwendbarkeit dieser Technik 
begrenzt. Für eine galvanische Abscheidung muss das Werkstück elektrisch leitfähig sein 
oder durch eine Vorbehandlung elektrisch leitfähig gemacht werden. 
 
Aufgrund der Natur des Verfahrens eignet sich die galvanische Beschichtung für die meisten 
Textilien (Kunststoffe) nicht. Dieser Bereich bleibt vornehmlich den PVD- und CVD-
Verfahren vorbehalten. 
 
Das CVD-Verfahren (Chemical Vapour Deposition) ist eine auf chemischen Prozessen 
basierende Technik. Bei diesem Verfahren befinden sich die zu beschichtenden Substrate in 
einem Vakuumrezipienten. Die Substrate werden aufgeheizt und dann Prozessgasen 
ausgesetzt. An der heißen Oberfläche kommt es zu chemischen Reaktionen der Prozessgase 
untereinander, wobei dann die gewünschte Beschichtung entsteht /6-7/. Dieser Prozess wird 
vornehmlich bei der Erzeugung von Hartstoffschichten eingesetzt, wie z. B. TiN- /8-12/, oder 
Diamantschichten /13/. Ein Nachteil dieser CVD-Verfahren ist die notwendige hohe 
Erhitzung der Substrate.  
 
Einleitung 2
Auf Grund der oben beschriebenen Nachteile und der Hinwendung zu kleineren Dimensionen 
und Schichtsystemen gewinnen die PVD-Verfahren (Physical Vapour Deposition) immer 
mehr an Bedeutung. In den letzten Jahren haben die Verfahren der 
Vakuumbeschichtungstechnik (PVD) einen wachsenden Stellenwert eingenommen /14-16/. 
 
Im Vorfeld der Arbeit wurde im Jahr 1998 eine Marktuntersuchung „Textilveredlung durch 
PVD-Beschichtung“ im Auftrag der Stiftung „Innovation und Arbeit Sachsen“ zum Einsatz 
von PVD-Technologien für die Textilbeschichtung durchgeführt /17/. Aus dieser Studie geht 
hervor, dass es eine Vielzahl nationaler und internationaler Forschungs- und 
Entwicklungsaktivitäten auf dem Gebiet der plasmagestützten Oberflächentechnik gibt. Die 
Mehrzahl dieser Entwicklungsvorhaben beschäftigt sich aber nicht mit PVD-Beschichtungen 
wie Magnetron-Sputtern oder Vakuumbogen-Verdampfen, sondern sind der 
Plasmabehandlung und Plasmapolymerisation bzw. dem plasmagestützten Verdampfen 
gewidmet. Eine Aussage der Studie ist, dass die PVD-Technologien durch die Erzeugung 
einer unbegrenzten Vielzahl verschiedenster Mono- und Mehrfachschichten im Nano- und 
Mikrometerbereich auf nahezu allen textilen Faserstoffen attraktive, innovative Verfahren mit 
guten Marktchancen zur Beschichtung der Technischen Textilien darstellen. 
  
 In einer weiteren Studie zum Thema „Funktionelle Veredlung textiler Flächengebilde durch 
Metallisierung“ im Auftrag der Stiftung „Innovation und Arbeit Sachsen“ wird ein 
ergänzender Überblick zur oben genannten Studie in Bezug auf die Metallisierung von 
Faserstoffen gegeben /18/. Auch aus dieser Studie geht hervor, dass gegenwärtig noch kein 
industrieller Einsatz genannter PVD-Techniken für die Metallisierung von Faserstoffen 
erfolgt und Forschungsbedarf besteht. 
       
 In  einer Dissertationsarbeit zum Thema „Beschichtung von textilen Flächen mit den PVD-
Technologien reaktives Vakuumbogen-Verdampfen und reaktives Magnetron-Sputtern“ wird 
eine noch ergänzende Metallisierung von Textilien erwähnt /19/. Die Substrate sind zwei 
Gewebe aus PA 6.6 und Vliesstoffe aus PES. Aus dieser Arbeit geht hervor, dass bisher noch 
keine tieferen Untersuchungen zum Substrat-Schicht-Interface vorgenommen worden sind.  
 
Im Mittelpunkt der Forschungsarbeiten stehen hierbei vor allem: Wechselwirkung von 
textilen Substraten und PVD-Schichten im Grenzschichtbereich sowie der Einsatz von 
Basaltfilamenten und textiler Substrate aus nachwachsenden Rohstoffen.  
 
Neben diesen Aufgaben sollen für die Einsatzbereiche Gärtnereibedarf, textiles Bauen und 
Hitzeschutz die Grundlagen für Produkte mit neuen und verbesserten Funktionalitäten, wie 
Energieschirme, Sonnenschutztextilien und Behältermaterialien, Putzträger, Tapeten und 
Fensterrollos für den EMV-Schutz sowie Hitzeschutzmaterialien für den Personenschutz 
erarbeitet werden. 
Einleitung 3
 Textilien besitzen Eigenschaften, die ihre Anwendung einschränken. Hierzu zählen die 
zumeist fehlende elektrische Leitfähigkeit, die geringe Erosions- und Verschleißbeständigkeit, 
die z. T. eingeschränkte Chemikalienresistenz und ungenügende Oberflächeneigenschaften (z. 
B. Reflektion, Glanz). Die genannten Eigenschaften können jedoch in vielen Fällen durch 
eine Oberflächenbeschichtung verändert werden, um bessere, auf die Anforderungen 
abgestimmte  Funktionseigenschaften zu erhalten. Sehr oft wird dies durch das Aufbringen 
haftfester metallischer Überzüge erreicht. 
  
 Insbesondere sind hier funktionale Oberflächen aus den folgenden Bereichen zu nennen: 
Elektronik, Halbleiter oder Festplatten in Computern. In zunehmenden Maße werden auch 
Schichten für die elektromagnetische Verträglichkeit (EMV) eingesetzt /20-22/, optische 
Anwendungen, wie z. B. dielektrische Schichten mit speziellen Transmissions- und 
Reflexionseigenschaften, oder dekorative Beschichtungen /23/. 
 
Durch die rasante Entwicklung neuer Materialien und die steigenden Forderungen an 
maßgeschneiderte Produkteigenschaften werden die Einsatzgebiete der Textilien zunehmend 
erweitert und immer spezifischer. Innerhalb des sich kontinuierlich erweiternden 
Anwendungsspektrums der PVD-Technik rückt momentan die Veredlung textiler Fasern und 
Flächen ins Blickfeld materialwissenschaftlicher Grundlagen- und Anwendungsforschung. 
Vorrangige Triebkraft dieses Prozesses ist in allen entwickelten Industriestaaten der sich 
ständig verstärkende Konkurrenz- und Preisdruck auf dem Gebiet der textilen Hochveredlung. 
Auch die stetig enger werdenden gesetzlichen Regelungen im Umwelt- und Arbeitsschutz und 
ein wachsendes ökologisches Bewusstsein in der Bevölkerung erfordern die Ablösung 
traditioneller Veredlungstechniken durch neue, weiterentwickelte Verfahren. 
 
Die Plasmatechnologie bietet dabei aufgrund der minimalen Abfallprobleme eine potentielle 
Möglichkeit Textilien gegenüber traditionellen Technologien hochwertig zu veredeln bzw. 
neuartige Gebrauchseigenschaften der Fasern und textilen Flächen zu erzeugen /19/. 
   
Dünne Schichten spielen in modernen Technologien und Produkten eine immer wichtigere 
Rolle. Speziell im Bereich elektronischer, optoelektronischer und optischer Anwendungen 
werden neuartige Dünnschichtsysteme eingesetzt. Hier kommt dem Bereich der 
elektroaktiven Polymere und von elektroaktiven organischen Molekülsystemen besondere 
Bedeutung zu. Die Stoffe dieser Materialklasse zeichnen sich durch eine Vielfalt 
faszinierender Eigenschaften aus, die sowohl wissenschaftlich als auch technologisch 
hochinteressant sind. Elektronische Bauelemente und auch elektronische Schaltungen, 
aufgebaut aus organischen Materialien, sind dabei den Laborbereich zu verlassen und werden 
bereits in absehbarer Zeit in modernen Produkten wiederzufinden sein. Einzelne elektroaktive 
Moleküle sind in der Lage elektronische Schaltfunktionen zu übernehmen und bilden so den 
Baustein für die Nanoelektronik der Zukunft. Der geordnete Aufbau solcher Einzelmoleküle 
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zu makroskopischen, geordneten Schichten und die gezielte Strukturierung solcher Schichten, 
mittels großtechnisch verwendbarer Verfahren, ist eine der größten Herausforderungen an die 
Grundlagenforschung in diesem Bereich. Hier werden Ansätze und Prozesse wie 
Selbstordnung und Nanostrukturierung zum Einsatz kommen /24, 25/. 
 
Die Wahl des geeigneten Verfahrens hängt von der Art des Beschichtungsmaterials, von der 
Beschaffenheit des Substrats und von den Anforderungen an die Beschichtung ab. Von 
besonderer Bedeutung in der Dünnschichttechnologie sind die Vakuumbeschichtungs- 
verfahren, darunter vor allem die Prozesse der physikalischen Abscheidung aus der Gasphase, 
die sogenannten PVD-Verfahren. Sie sind dadurch charakterisiert, dass Metalle, Legierungen 
oder chemische Verbindungen durch Zufuhr thermischer Energie oder durch 
Teilchenbeschuss im Hochvakuum abgeschieden werden. Innerhalb der zahlreichen PVD-
Verfahrensvarianten beschränkt sich die Beschichtung textiler Substrate hauptsächlich auf das 
Magnetron-Sputtern von niedrigschmelzenden Metallen wie Kupfer und Aluminium. Der 
Vorteil dieser Technologien gegenüber dem Aufdampfen im Hochvakuum liegt darin, dass 
praktisch alle leitfähigen Metalle und deren Legierungen oder Oxide mit einer definierten 
stöchiometrischen Zusammensetzung und Homogenität einzeln oder in Kombination durch 
Nutzung verschiedener Targets in der Vakuumkammer auf zahlreichen textilen Flächen und 
Membranen, aber auch auf Fäden und Filamenten abgeschieden werden können. Weitere 
Vorteile sind eine bessere Materialausbeute, bessere Schichteigenschaften sowie eine höhere 
Betriebssicherheit der Beschichtungsquelle. Durch eine vorgeschaltete Plasmabehandlung 
sowie die Möglichkeit der Ionenimplantierung können Schichtmorphologie und -haftung 
bedeutend verbessert werden. 
 
Stand der Technik für unterschiedlichste Anwendungsbereiche ist die Beschichtung von 
Folien mittels einfacher bzw. komplizierter Schichtsysteme /19/. Hierbei ist es allerdings 
vorerst unzulässig die Erkenntnisse bezüglich der Folienbeschichtung auf die 
Textilbeschichtung zu übertragen. Textile Faserstoffe reagieren aufgrund modifizierter 
Polymere, ihres Feuchtegehaltes, verschiedener applizierter und nicht restlos zu entfernender 
Textilhilfsmittel bzw. einer diffizilen Oberflächenstruktur im Hochvakuum anders als Folien. 
Deshalb stellt das Erzeugen haftfester metallischer Schichten ein weitreichendes 
Entwicklungsfeld dar. Die Kenntnisse zum Erzeugen einer guten Haftung von Beschichtung 
und Substrat sind durch Grundlagenuntersuchungen zu vertiefen, um darauf aufbauend 
Fertigungsabläufe für das Veredeln textiler Flächengebilde mit PVD-Schichten konzipieren 
und realisieren zu können.    
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2 Wissenschaftlich- technische Grundlagen der Haftung   
2.1 Aspekte der Adhäsion im Grenzschichtbereich   
 
Grundsätzliches Ziel des Beschichtens von textilen Substraten mit dünnen Schichten ist die 
Änderung spezifischer Eigenschaften der Oberfläche, welche sich unterteilen lassen in 
elektrische, magnetische, tribologische, mechanische, chemische und optische Eigenschaften. 
Für die Handhabung, die Weiterverarbeitung sowie für die Gebrauchsfähigkeit eines 
beschichteten  textilen Substrates ist die Haftung der Schicht von größter Bedeutung. Diese 
muss im festen Verbund mit dem Substrat die an sie gestellten fertigungstechnischen 
Anforderungen erfüllen /26-30/. Zur Gewährleistung des Langzeitverhaltens ausgewählter 
Funktionalitäten beschichteter Substrate ist die Verbindung der Schicht mit dem Substrat von 
entscheidender Bedeutung.  
 
In der Literatur werden die Begriffe „Haftung“ in unterschiedlicher  Weise definiert und 
verwendet /26/. Die “Haftung" definiert sich in den aus zwischenmolekularen 
Wechselwirkungen an den Phasengrenzen resultierenden Erscheinungen, die als Widerstand 
gegenüber einer trennenden Beanspruchung des Verbundes auftreten. Sie ist durch eine 
bestimmte Festigkeit charakterisiert, welche als Haft- oder Adhäsionsfestigkeit  σH 
(Gleichung (2.1)) bezeichnet wird. 
 
σ H = 
w
i
A
F
         (2.1) 
Fi ist die experimentell nicht zugängliche innere Kraft pro Flächeneinheit (Haftkraft), und Aw 
ist die beim Bruch gebildete wahre Oberfläche. Die Haftkraft und somit die Haftfestigkeit 
lassen sich mit den bekannten Prüfmethoden nicht direkt messen. Es wird immer ein 
summarischer Ausdruck für eine mechanische Festigkeit bestimmt, die sogenannte 
Verbundfestigkeit, σv: 
σ v = 
g
a
A
F
    (2.2) 
Fa ist die messbare äußere Kraft pro Flächeneinheit und Ag die bestimmbare geometrische 
Oberfläche. Bei der Trennung des Verbundes wird allgemein der Adhäsions-, der Kohäsions- 
bzw. der Mischbruch unterschieden. Da aus dem Wert σv die Bruchart nicht hervorgeht, ist 
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die mechanische Prüfung immer mit den Bruchcharakteristiken zu kombinieren /31-34/. 
 
Die zur Haftung führenden Vorgänge zwischen flüssigen und festen bzw. zwischen festen 
Phasen wird als “Adhäsion" bezeichnet, die sich als Zustand der zwischen zwei in Kontakt 
tretenden kondensierten Phasen ausbildenden Grenzflächenschicht definiert. Im Wesentlichen 
zeichnet sich dieser Zustand durch den mechanischen Zusammenhalt der beteiligten Phasen 
aus, der durch molekulare Wechselwirkungen in der Grenzflächenschicht hervorgerufen wird 
/32-35/. In Anlehnung an die Bezeichnungen bei der Adsorption wird in “Adhärens" 
(Substrat) und “Adhäsiv" (Beschichtungsmaterial) unterschieden /33/. Die Adhäsion an der 
Phasengrenze zwischen zwei identischen Polymeren wird als “Autohäsion" bezeichnet /33-
35/. Der Aufbau der Grenzflächenschicht für einen Metall-Polymer-Verbund ist in Abb. 2.1 
abgebildet. Darin stellt das Metall das Substrat und das Polymer das Beschichtungsmaterial 
dar. Umgekehrt ist dies bei einem Polymer-Metall-Verbund der Fall, welcher Gegenstand 
dieser Arbeit ist. Die nicht homogene Grenzflächenschicht weist andere Strukturen als die 
Volumenphasen der Kontaktpartner auf. Ihr Aufbau und ihre Größe ist von der chemischen 
Struktur des Polymers und der Beschaffenheit seiner Oberfläche, der Art und 
Zusammensetzung des abgeschiedenen Metalls und äußeren Einflussgrößen beim 
Herstellungsprozess abhängig /32-34/. 
 
 
Abb. 2.1 Schematische Darstellung des Schichtaufbaus eines Metall-Polymer-
Verbundes /34-36/  
 
Für eine gute Haftung sind die folgenden Grundvoraussetzungen zu beachten /37/: 
 -guter Kontakt zwischen den Körpern, 
 -keine schwachen Grenzschichten (weak boundary layers - WBL), 
  -Vermeidung von Spannungskonzentrationen, die zur Enthaftung führen können. 
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Diese Forderungen stehen mit einer großen Zahl von Faktoren in Verbindung, welche die 
Mechanismen der Adhäsion bestimmen. Diese Faktoren sind in verschiedenen Modellen und 
Theorien zusammengefasst. 
 
2.2 Adhäsionstheorien 
 
Zur Erklärung der Adhäsion sind im Laufe der Jahre viele Modelle aufgestellt worden, welche 
als “Adhäsionstheorien" bezeichnet werden. In der Literatur variiert die Anzahl der Modelle, 
die zur Interpretation der Adhäsion an der Phasengrenze zu Rate gezogen werden. Nach /38/ 
wird eine „gute Adhäsion“ im Allgemeinen dann erreicht, wenn  
- eine starke Atom-Atom-Bindung in der Interface-Zone 
- geringere innere Spannungen in der Schicht 
- kein leichter Deformations- oder Bruchmodus und 
- keine Langzeit-Degradation im Schicht-Substrat-Verbund 
vorliegen. 
 
 
Abb. 2.2 Schematische Darstellung der Adhäsionsmechanismen:, (a) mechanische 
Verankerung; (b) elektrostatische Theorie; (c) Diffusionstheorie; (d) 
Adsorptionstheorie /38/ 
 
BISCHOF /33-34/ führt zwei Hauptmodelle zur Interpretation der Adhäsion auf - das 
mechanische und das spezifische Modell. Letzteres beinhaltet dabei die Polarisations-, die 
Diffusions-, die elektrostatische und die thermodynamische Theorie, sowie die Theorie der 
chemischen Bindung. An anderer Stelle werden vier Modelle genannt. Diese sind die 
mechanische Verankerung, die Adsorptions-, die Diffusions- und die elektrostatische Theorie 
/35-39/. Schließlich werden von SCHULTZ & NARDIN /40-43/ sechs Adhäsionsmodelle 
favorisiert. Neben den vier eben genannten Modellen werden hier noch die Theorien der 
chemischen Bindung und die der schwachen Grenzschichten erwähnt. 
 
Nachfolgend wird auf die vier Adhäsionsmodelle näher eingegangen, deren schematische 
Darstellungen in Abb. 2.2 abgebildet sind. Diese Modelle werden theoretisch am häufigsten 
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verwendet /35-41/. 
2.2.1 Theorie der mechanischen Verankerung 
 
Die mechanische Grenzschicht bildet sich überwiegend auf rauen, porösen 
Substratoberflächen aus. Das Schichtmaterial verankert sich in der Topographie der 
Oberfläche und die Haftung ist rein mechanischer Natur /42/. Diese Theorie ist nicht generell 
anwendbar. Ein Beweis hierfür ist der Umstand, dass auch auf einer sehr glatten Oberfläche 
eine gute Haftung zu erreichen ist /43-45/. Zusammenfassend wurde festgestellt, dass eine 
Erhöhung der Verbundfestigkeit durch eine Oberflächenaufrauung gewöhnlich durch eine 
effiziente Beseitigung von schwachen Grenzschichten, verbessertem Grenzflächenkontakt 
(größere Kontaktfläche, bessere Benetzung) und eine Steigerung der energiedissipativen 
Mechanismen im Adhäsiven gekennzeichnet ist /37/. Beispiele, bei denen diese Theorie zur 
Anwendung kommt, sind das Ausfüllen von Löchern in Zähnen, die Teflonbeschichtung von 
Bratpfannen /38/, die Haftung zwischen Gummi und textilen Stoffen /35, 40, 41/ und die 
chemische /35/ und elektrochemische /30/ Metallisierung von Polymeren (z. B. ABS).  
 
2.2.2 Elektrostatische Theorie 
 
Die elektrostatische Theorie (auch bekannt als elektronische-, elektrische Doppelschicht- oder 
Parallelplatten-Kondensator-Theorie) geht davon aus, dass die Haftung zwischen zwei 
Festkörpern durch eine elektrische Doppelschicht gegeben ist, die durch Elektronentransport 
zum Ausgleich der Fermi-Level entsteht. In diesem Fall kann die Verbindung Adhäsiv-
Adhärens als Kondensator angesehen werden. Die Trennung der Teile des Kondensators führt 
zu einer Ladungstrennung und einer Potentialdifferenz, die sich bis zur eintretenden 
Entladung erhöht. Aus den elektrostatischen Kräften entlang dieser elektrischen 
Doppelschicht resultiert die Adhäsionsfestigkeit /35-40, 46/. Die bei Versagensprozessen 
beobachteten elektrischen Phänomene sind eher die Folge als die Ursache für hohe 
Bindungsfestigkeiten /40-41/. 
 
Monolage/Monolage Grenzschicht 
Der Übergang zwischen Substrat und reinem Schichtmaterial findet hier innerhalb weniger 
Atomlagen statt (ca. 0,2 bis 0,5 nm) /24/. Es tritt keine Diffusion und keine bzw. nur geringe 
chemische Bindung zwischen Schicht und Substrat auf. Dieser Typus bildet sich aus, wenn 
keine gegenseitige Löslichkeit besteht, nur geringe Energie während der Beschichtung zur 
Verfügung steht oder wenn Verunreinigungen auf dem Substrat vorhanden sind /42, 47/. 
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Chemische Grenzschicht 
Der Aufbau der Grenzschicht ist das Ergebnis der chemischen Reaktion von Schicht und 
Substratmaterial. Kennzeichnend ist die konstante chemische Zusammensetzung über 
mehrere Gitterebenen im Interface hinweg. Dabei kann sich in der Grenzschicht eine 
intermetallische Verbindung, ein Oxid oder eine andere Verbindung bilden /42/. 
   
2.2.3 Diffusionstheorie 
 
Die Diffusionstheorie basiert auf der Annahme, dass es entlang der Grenzfläche zu einer 
gegenseitigen Diffusion (Interdiffusion) von Makromolekülen, Kettensegmenten oder 
Polymerketten kommt, welche eine relativ hohe Beweglichkeit und gegenseitige Löslichkeit 
besitzen. Diese Diffusion kann innerhalb eines Polymers (Autohäsion) oder zwischen zwei 
Polymeren (Heterohäsion) erfolgen. Das Polymere sollte oberhalb seiner 
Glasübergangstemperatur existieren und keine wesentlichen Vernetzungen aufweisen /33-41, 
46, 48/. Das Gebiet der gegenseitigen Diffusion wird als Grenzflächenschicht (Interphase) 
bezeichnet (Abb. 2.3). Diese “Interphase" ist definiert als eine Region zwischen zwei in 
Kontakt befindlichen Phasen. Diese Region kann variieren in der Zusammensetzung und/oder 
der Struktur und/oder den Eigenschaften, sowie sich in diesen Punkten von den beiden im 
Kontakt befindlichen Phasen unterscheiden /26/. Im Gegensatz dazu wird der Bereich 
zwischen zwei in Kontakt befindlichen Phasen, bei denen es zu keiner gegenseitigen 
Diffusion kommt, als Grenzfläche oder “Interface" bezeichnet. 
 
        
       Adhäsiv 
       
       Adhärens 
       
      Adhärens 
      Adhäsiv Grenzfläche 
(Interface)
Grenzphase 
(Interphase)
 
 
Abb. 2.3 Schematische Veranschaulichung der Grenzfläche und Grenzflächenschicht /38/ 
Beispiele, bei denen die Mechanismen dieser Theorie eine wichtige Rolle spielen, sind das 
Schweißen und Heißkleben von Kunststoffen /35/. Bezogen auf den Polymer-Metall-Verbund 
ist die Adhäsion durch Diffusion dann interessant, wenn dem Metallisieren der Polymere eine 
Beschichtung mit anderen Polymeren zur Haftvermittlung vorausgeht /45/. Das ist der Fall, 
wenn man das Kunststoffgewebe mittels einer Plasmapolymerisation vor dem Beschichten 
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zur Verbesserung der Haftfestigkeit vorbehandeln muss. 
Pseudodiffusionsgrenzschicht 
Dieser Grenzschichttyp entsteht durch die Implantation von Schichtpartikeln in den 
Substratwerkstoff. Beim Abscheiden des Schichtmaterials auf dem Substrat benötigen die 
abgeschiedenen Partikel hohe Energien, wie sie bei der Ionenimplantation oder dem 
Ionenplattieren vorhanden sind. Pseudodiffusionsschichten haben dieselben Eigenschaften 
wie die Diffusionsschichten. Sie können jedoch auch aus Materialien hergestellt werden, die 
keine Diffusionsschichten bilden. Durch Ionenbombardement vor der Beschichtung kann die 
Aufnahmebereitschaft des Substrats für Schichtpartikel erhöht werden, dies geschieht durch 
das Erzeugen von Fehlstellen /49/ bzw. durch Stressgradients /50/. 
 
2.2.4 Adsorptionstheorie  
 
Das Adsorptions- oder thermodynamische Modell ist heutzutage die am meisten angewandte 
Theorie zur Erklärung von Adhäsionsphänomenen. Es beinhaltet, dass sich das Adhäsiv 
aufgrund interatomarer und intermolekularer Kräfte entlang der Grenzfläche festhaftend mit 
dem Substrat verbindet, einen engen Kontakt vorausgesetzt /32-41/. Diese Kräfte, oder auch 
Wechselwirkungen, betreffen Primär- und Sekundärbindungen. In gewisser Hinsicht sind 
diese Begriffe ein Maß der relativen Kräfte der Bindungen. Neben diesen Bindungstypen 
können die Wechselwirkungen auch Donator-Akzeptor-Bindungen beinhalten. Diese werden 
auch als Säure-Base-Wechselwirkungen bezeichnet und wirken entlang einer Grenzfläche. 
Letztere werden in Broenstedt- und in Lewis-Säure-Base-Wechselwirkungen unterteilt, wobei 
man im Falle Broenstedt von Protonen-Donator (Säure) und -Akzeptor (Base) und im Falle 
Lewis von Elektronen-Donator (Base) und -Akzeptor (Säure) spricht /39/. Die den 
verschiedenen Bindungstypen zuzuordnenden Bindungen sowie deren Energien sind in Tab. 
2.1 aufgeführt. 
 
Der Wirkungsbereich der Bindungstypen liegt zwischen 0,1 und 0,5 nm. Die Festigkeiten der 
Säure-Base-Wechselwirkungen liegen zwischen denen der Primär- und Sekundärbindungen. 
Während Van der Waals-Kräfte allgegenwärtig sind, Wasserstoffbrückenbindungen und 
Säure-Base-Wechselwirkungen oft auftreten, werden Oberflächen und Grenzflächen, welche 
kovalent zueinander gebunden sind, selten beobachtet /38/. 
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Es können prinzipiell folgende Wechselwirkungsarten auftreten: 
 
• Kovalente Bindungen 
• Dipolwechselwirkungen 
• Dispersionswechselwirkungen 
• Säure-Base-Wechselwirkungen 
 
Art der Wechselwirkung Energie [kJ/mol] 
Primärbindungen 
- Kovalente Bindung 
- Ionenbindung 
- Metallische Bindung 
Sekundärbindungen 
- Wasserstoffbrücken  
- Van der Waals Bindungen 
     -  Dipol-Dipol-Wechselwirkung 
     -  Induzierte Dipol-Dipolwechselwirkung 
     -  Dispersionswechselwirkungen 
Donator-Akzeptor-Bindungen 
- Broenstedt-Säure-Base-Wechselwirkungen 
- Lewis- Säure-Base-Wechselwirkungen 
 
60-600 
560-1000 
110-350 
 
< 50 
 
4-20 
< 2 
0,08-40 
 
> 1000 
> 80 
Tab. 2.1 Wechselwirkungsenergien nach /14, 39, 51/ 
 
Aus Tabelle 2.1 ergibt sich folgende Reihe mit abnehmenden molekularen 
Wechselwirkungsenergien: 
 
Kovalente Bindung > H- Brücken > Dipol-Ww. > Dispersions-Ww. 
Auch für die Wechselwirkungen muss eine entsprechende Reihenfolge an der Grenzschicht 
erwartet werden, obwohl beispielsweise die Dipolmomente funktioneller Gruppen an der  
Oberfläche eines Feststoffes nicht bekannt sind. 
 
H. -J. JACOBASCH /15/ hat unter Annahme verschiedener Parameter die spezifischen 
Haftenergien und Haftkräfte theoretisch berechnet. 
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Wechselwirkung Haftenergie [J/cm²] Haftkraft [N/cm²] 
Chemische Bindung 
Statische Dipole 
Dispersionskräfte 
Elektrostatische Ww. 
Induzierte Dipole 
2,8 ∗ 10 -3 
1,2 ∗ 10 -5 
1,22 ∗ 10 -6 
9,6 ∗ 10 -7 
4,4 ∗ 10 –7
1,4 ∗ 10 7 
1,75 ∗ 10 5 
6,3 ∗ 10 5 
2,4 ∗ 10 3 
6,6 ∗ 10 3
Tab. 2.2 Spezifische Haftenergie und Haftkräfte zwischen Festkörpern im Vakuum bei 
alleiniger Wirkung einer Wechselwirkungsart (nach H. -J. Jacobasch /15/)  
 
F. M. FOWKES /16/ stellt fest, dass die Haftung von Polymeren nicht mit den Dipolmomenten 
der funktionellen Gruppen korreliert und Dipolwechselwirkungen im Vergleich zu anderen 
Wechselwirkungsarten vernachlässigt werden können. Dispersionswechselwirkungen sind auf 
Grund der Additivität an der Oberfläche eines Festkörpers größer, als dies in Tabelle 2.2 
deutlich wird, jedoch immer noch kleiner als Wasserstoffbrückenbindungen (Säure-Base-
Wechselwirkungen). 
 
Zur Bestimmung der Oberflächenspannungen bzw. der Grenzflächenspannung existieren 
zahlreiche Verfahren. Ein weit verbreitetes Verfahren ist die Methode des liegenden Tropfens 
(sessile drop), bei der im Dreiphasensystem fest / flüssig / gasförmig der Randwinkel (oder 
auch Kontaktwinkel) θ als Maß für die Benetzbarkeit eines Werkstoffes angesehen werden 
kann. Dieser Randwinkel wird aus dem Profil eines Flüssigkeitstropfens auf einer ebenen 
Festkörperoberfläche ermittelt (Abb. 2.4). 
 
 
 
 
     γsv
Flüssigkeit (l) 
Gesättigter  
Dampf (v) 
γlv
Festkörper (s) 
γsl θ
Abb. 2.4 Flüssigkeitstropfen auf einer Festkörperoberfläche im Gleichgewicht 
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Das Kräfteverhältnis das am Kontaktpunkt der drei Phasen fest (s), flüssig (/) und gasförmig 
(v) existiert, wird durch die Young'sche Gleichung (Gleichung (2.3)) beschrieben, wobei die 
Indizes jeweils die beiden Phasen bezeichnen, zwischen denen die Grenzflächenspannung 
besteht /35, 37, 40-43, 52-53/. 
 
γsv =  γsl + γlv cosθ                                  (2.3) 
γsv =  freie Oberflächenenergie des Substrates (s) 
γsl= freie Oberflächenenergie der Flüssigkeit  
γlv= freie Oberflächenenergie gesättigter Dampf  
Anstelle von cosθ wird der Benetzungskoeffizient k eingesetzt, wenn die Extremfälle der 
vollständigen Benetzung (k ≥ 1) und Nichtbenetzung (k ≤ -l) auftreten. Daraus folgt, dass die 
Gleichung (2.3) streng genommen nur für die teilweise Benetzung (k = ±1) gilt /54/. 
Der Term γsv, der die freie Oberflächenenergie des Substrates (s) gegenüber dem umgebenden 
Dampf darstellt, ist niedriger als γs, die Oberflächenenergie des Festkörpers gegenüber 
Vakuum. Diese Verringerung ist durch den Spreitdruck π des Dampfes auf der 
Festkörperoberfläche definiert (π = γs - γsv). In den meisten Fällen, besonders in Verbindung 
mit Polymermaterialien, kann π-vernachlässigt und γs an Stelle von γsv verwendet werden /24, 
40, 41/. Ebenso kann mit γlv  verfahren werden, somit ist γlv  = γl.   
 
Zur Lösung der Gleichung (2.3) wurden zahlreiche Ansätze entwickelt. Zum Beispiel geht 
eine von ZISMAN entwickelte empirische Methode davon aus, dass die Oberflächenspannung 
eines Festkörpers gleich der höchsten Oberflächenspannung einer solchen Flüssigkeit ist, 
welche spontan auf dem Festkörper spreitet. Dabei kann durch Extrapolation von γlv  auf θ=0 
(vollständige Benetzung —> Spreitung) die kritische Oberflächenspannung γc für die 
Benetzbarkeit eines Werkstoffes ermittelt werden (Gleichung (2.4) - darin stellt b eine 
Konstante dar)) /22/. 
 
cos θ = 1 + b (γc - γl  )                      (γc  = lim γl )                                          (2.4) 
                      cosθ→1 
Weitere Methoden zur Berechnung der Oberflächenspannung eines Festkörpers sind die 
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Zusatzgleichung von DRIEDGER, NEUMANN, SELL /55/ oder von NEUMANN /56/. Diese 
Verfahren ermöglichen allerdings nur die Berechnung der Oberflächenspannung γsv. Aus 
theoretischen Überlegungen wurde eine Aufspaltung der Oberflächenspannung in einen 
dispersen (γd) und einen polaren (γp) Anteil vorgenommen (Gleichung (2.5)). 
 γ = γd + γp                                                                               (2.5) 
Während der disperse Anteil die Dispersionskräfte (London-Wechselwirkungen) beinhaltet, 
gehen in den polaren Anteil alle Nichtdispersionskräfte, wie z.B. die Keesom- und Debye 
Wechselwirkungen oder auch die Lewis-Säure-Base-Wechselwirkungen ein /40-41/. Die 
Auftrennung der Oberflächenspannung in die beiden Anteile ist vor allem hinsichtlich der 
Adhäsion von Bedeutung, da ein gutes adhäsives Verhalten eines Festkörpers mit einem 
hohen polaren Anteil einhergeht. Sogenannte „unpolare“ Materialien (z. B. Polypropylen) 
weisen hingegen nur niedrige bis gar keine polaren Anteile auf. 
 
Zur Berechnung der dispersen und polaren Anteile der Oberflächenspannung eines Fest- 
körpers sind verschiedene Ansätze entwickelt worden. Nachfolgend einige Beispiele: 
RABEL /57/ entwickelte eine Auswertungsmöglichkeit auf der Basis des geometrischen 
Mittels. BUSSCHER /58/ berücksichtigt den Spreitdruck πe für die Berechnung von γsvp. Hierbei 
muss allerdings der Wert für γsvd  bekannt sein. SCHULTZ /59-60/ ging von der Annahme aus, 
dass die YOUNG'sche Gleichung auch für das System von zwei flüssigen und einer festen 
Phase gilt, wobei sich die beiden flüssigen Phasen nicht mischen. Schließlich wurde von WU 
/61/ eine Gleichung zur Berechnung der Grenzflächenspannung hergeleitet. Er gelangte zur 
Verwendung des harmonischen Mittels, deren Kombination mit der YOUNG'schen Gleichung 
auf ein System von zwei quadratischen Gleichungen führt, welche simultan gelöst werden 
können. 
 
Ein weiteres Konzept zur Berechnung des polaren Anteils der Oberflächenspannung ist die 
Säure-Base-Methode. Dabei werden die in der Gleichung (2.5) verwendeten Indizes d und p 
durch LW und AB ersetzt (Gleichung (2.6)): 
 
 γ = γLW + γAB                           (2.6) 
 
Darin entspricht γLW der dispersen oder in diesem Fall der London-van der Waals-Kom- 
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ponente, γAB der polaren oder Säure-Base(Acid-Base)-Komponente. Diese Komponente wird 
nach VAN OSS, GOOD und CHAUDHURY /62-63/ in den Lewis-Säure- γ+ und den Lewis-Base-
Parameter γ - unterteilt. Diese stehen in folgender Beziehung zueinander: 
 γAB = 2  −+ ⋅ γγ                           (2.7) 
Um γ+ und γ - eines Festkörpers über die Randwinkelmessung zu bestimmen, sind drei 
Testflüssigkeiten notwendig, deren Werte für γd, γ+ und γ- bekannt sein müssen. Eine der 
Flüssigkeiten wird dabei immer Wasser sein /64/. 
 
Der Randwinkel ist von Heterogenitäten, adsorbierten Fremdstoffen und der Rauheit 
abhängig. Deshalb ist es in der Praxis schwierig, auf Grund des Benetzungsgrades Aussagen 
über die Adhäsion zu formulieren. Im Allgemeinen kann man allerdings feststellen, dass eine 
gute Voraussetzung zur Adhäsion gegeben ist, wenn die Oberflächenspannung eines 
Werkstoffes γo kleiner, oder höchstens gleich der kritischen Oberflächenspannung ist (γo ≤ γc ). 
Nur in diesem Fall wird eine Substanz von einer Oberfläche adsorbiert /25/. 
 
Bezogen auf den Polymer-Metall-Verbund ist der Randwinkel bzw. die Oberflächenspannung 
somit eine notwendige, aber keine hinreichende Größe zur Interpretation der adhäsiven 
Eigenschaften des Polymers. Das bedeutet, eine gute Benetzbarkeit stellt die Grundlage für 
eine gute Haftung dar, man kann von der Benetzbarkeit eines Polymers aber nicht direkt auf 
seine Haftfähigkeit in einem Polymer-Metall-Verbund schließen (siehe dazu auch DAYSS 
/65/).  
 
Die Untersuchung der Veränderung der Oberflächenstruktur bzw. der chemischen 
Zusammensetzung in der Oberfläche könnte einen Beitrag zur Aufklärung dieses 
Sachverhaltes leisten. Möglichkeiten für die Strukturaufklärung bieten die Lichtmikroskopie, 
das Rasterelektronenmikroskop (REM) bzw. das Atomkraftmikroskop (AFM) und bei der 
Untersuchung der chemischen Zusammensetzung die Methoden XPS (Röntgen-
Photoelektronenspektroskopie). 
 
2.3 Einfluss einer Interphase auf die Haftung 
 
Nach M.R. PIGOTT ET AL. /66/ ist die Grenzfläche keine infinitesimal dünne Schicht zwischen 
Faser und Matrix. Vielmehr handelt es sich um eine Grenzschicht (eine Interphase) mit 
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endlicher Dicke, die von Faser- und Matrixmaterial abhängig ist. Dies ist insbesondere dann 
der Fall, wenn auf der Faser Präparationen oder Haftvermittler aufgebracht werden. 
Bei Duroplasten ist durch funktionelle Gruppen an der Faseroberfläche mit einer 
Beeinflussung der Vernetzung während des Härtungsprozesses zu rechnen. A. Garton und 
J.D. Daly /67/ gelang es mit Hilfe von FT-IRS-IR-Spektroskopie (Infrarot- Spektroskopie) 
und DSC (Differential Scanning Calorimetry) zu zeigen, dass die Vernetzung von Epoxidharz 
auf Kevlar durch die absorbierte Feuchtigkeit beeinflusst wird. Bei getrockneten Filmen ist 
keine Veränderung messbar. 
L.T. DRZAL ET AL. /68-69/ beschichtete C-Fasern 100 bis 200 nm dick mit der reinen 
Epoxidkomponente. Dadurch wird eine spröde Grenzschicht erzeugt, deren E-Modul 
zwischen dem der Faser und der Matrix liegt. Die Grenzflächenscherfestigkeit wird dadurch 
um 13 % erhöht und die Bruchfestigkeit erniedrigt. Weiterhin konnte ein verändertes 
Versagensverhalten festgestellt werden. Es kommt zunächst zu Brüchen in der Matrix, die 
dann auf die Faser übertragen werden, während ohne Beschichtung das Versagen an der 
Grenzschicht stattfindet. 
G.W. EHRENSTEIN und R. WURMB /70/ erwarten bei thermoplastischen Matrizen bereits auf 
Grund der höheren Oberflächenspannung der Verstärkungsmaterialien eine Beeinflussung der 
Überstruktur. Die Dicke derartiger Grenzschichten wird von W.P. SOMOLKO /68/ mit 0,001 
bis 120 µm angegeben.   
J.A. PEACOCK ET AL. /72-75/ stellen fest, dass auf bestimmten Kohlenstofffasern eine erhöhte 
Kristallisationskeimbildung von PEEK erfolgt. Der Einfluss dieser Teilkristallite auf 
Veränderungen der Matrixfestigkeit im faseroberflächennahen Bereich ist nach R. WEIß /76/ 
jedoch bis jetzt experimentell nicht bestimmbar. 
Einige Untersuchungen von H. ISHIDA und P. BUSSI /77/ zeigen eine oberflächeninduzierte 
Kristallisation von Polyethylen auf HM-Polyethylenfasern. Im Polarisationsmikroskop ist 
danach eine deutliche Sphärolitbildung an der Grenzfläche erkennbar. 
Nach /78/ tritt eine Beeinflussung der Kristallisation bei zahlreichen thermoplastischen 
Matrizen wie PP, PE, PA6 und PA66 an Kohlenstoff-, PPTA-und anderen Polymerfasern auf. 
Die Autoren vermuten weiterhin eine Beziehung zwischen mechanischen Belastungen 
während der Abkühlungsphase und den Verbundeigenschaften. 
B.S. HSIAO ET AL. /79/ untersuchten die Transkristallisation von Thermoplasten auf 
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Kohlenstoff-, PPTA- und PAN-Fasern. Danach nimmt mit zunehmender Kristallinität auch 
die Faser-Matrix-Haftung zu. Dieser Effekt wird jedoch mit zunehmendem Fasergehalt 
geringer. Die Transkristallisation selbst wird überwiegend auf epitaxiale Effekte 
zurückgeführt. Die Oberflächenenergie der Faser spielt nach Ansicht der Autoren nur eine 
untergeordnete Rolle. 
L.J. BROUTMANN ET AL /80/ führten mit Hilfe der Finiten-Elemente-Methode theoretische 
Berechnungen zum Einfluss des E-Moduls einer Grenzschicht auf den E-Modul und die 
Schlagfestigkeit kurzfaserverstärkter Thermoplaste durch. Die Autoren kommen zum Schluss, 
dass der Grenzschichtmodul zwischen dem der Faser und der Matrix liegen sollte. 
J.L. KARDOS /81/ konnte durch gezielte thermische Behandlung von 
kohlenstofffaserverstärktem Polycarbonat erhöhte Festigkeiten erzielen. Erklärt wird das mit 
einer erhöhten Kristallisation der Matrix an der Faser.  
Ein anderes Konzept geht davon aus, dass durch eine elastische Zwischenschicht die 
Modulunterschiede zwischen Faser und Matrix ausgeglichen werden.  J. L. KARDOS /81-82/ 
konnte zeigen, dass eine Elastomerschicht zwischen Glasfasern und Epoxidharz zu einer 
Erhöhung der interlaminaren Scherfestigkeit des Verbundes führt. Er postuliert drei 
Mechanismen zur Erklärung der verbesserten Verbundeigenschaften: 
• Verhinderung von Faserkontakten bei der Herstellung des Verbundwerkstoffes 
• Ausgleich lokaler Belastungskonzentrationen in der Matrix 
• Ausgleich von Oberflächenfehlern der Faser 
 
2.4 Einflussgrößen auf die Haftung zwischen Schicht und Substrat 
 
Die Haftung zwischen Schicht und Substrat wird von einer großen Anzahl von Parametern 
beeinflusst /27-30/: 
- Kombination von Schicht- und Substratmaterial, 
- Vorbehandlung der Substrate (Aktivierung), 
- Art der Beschichtungsmethode, 
- Beschichtungsparameter 
- Oberflächenfeingestalt (Rauhigkeit), 
- Oberflächenreinheit, 
- Keimbildung beim Beschichten, 
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- Schichtstruktur, 
- Innere Spannungen der Schicht, 
- Thermische Ausdehnungskoeffizienten von Substrat und Schichtmaterial, 
- Festigkeit von Substrat und Schichtmaterial und 
- Plastisches Verformungsvermögen (Duktilität). 
Von besonderer Bedeutung sind die Auswahl von Schicht- und Substratmaterial, die 
Substratvorbehandlung und der Einfluss der Beschichtungsmethode. Durch diese drei 
Faktoren werden viele der oben aufgeführten Parameter festgelegt bzw. beeinflusst. 
Schicht- und Substratmaterial 
Die Wahl von Schicht- und Substratmaterial bestimmt bei Schichten, die mittels PVD-
Techniken hergestellt werden, die Art des sich ausbildenden Grenzschichttypes /27/ (s. Kap. 
2.2.1). Zumeist können jedoch Substrat- und Schichtmaterial nicht frei gewählt werden, da 
das Substratmaterial bereits vorgegeben ist und die aufzubringende Schicht geforderte 
Eigenschaften erfüllen soll (z. B. Korrosionsschutz, Verschleißschutz, dekorative 
Eigenschaften, usw.). Eine Möglichkeit, die Haftung zwischen Schicht und Substrat zu 
steigern, ist das Aufbringen geeigneter Zwischenschichten. 
Vorbehandlung der Substrate 
Physikalische und chemische Eigenschaften sowie die Oberflächenstruktur (Rauheit, 
Welligkeit, Ebenheit) des Substrats beeinflussen im großen Maße die Art der sich bildenden 
Grenzschicht. Durch das Vorbehandeln der Substratoberfläche, z. B. durch Schleifen, 
Polieren, physikalisches oder chemisches Reinigen, werden nicht nur die Oberflächenstruktur 
des Substrats verändert, sondern auch die physikalischen und chemischen 
Oberflächeneigenschaften. Daher ist eine Substratvorbehandlung wichtig, die definierte und 
reproduzierbare Oberflächen bereitstellt. Das Vorbehandeln der Substrate muss auf das 
Substratmaterial, die zu entfernenden Verunreinigungen und die gewünschten Änderungen 
der Oberflächeneigenschaften abgestimmt sein. 
Beschichtungsmethode 
Beim Verdampfen im Hochvakuum beträgt die durchschnittliche Energie der Partikel 0,1 bis 
0,6 eV. Deutlich höhere Energien von 1 bis 10 eV werden beim Sputtern erreicht. Mit 
Teilchenenergien von bis zu mehr als 100 eV stellt das Ionenplattieren das energiereichste 
Verfahren dar. 
Niederenergetische Teilchen können Monolage auf Monolage-Grenzschichten bzw. 
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chemische Verbindungs-Grenzschichten bilden. Diffusionsschichten bzw. Pseudodiffusions- 
Grenzschichten können nur von höher- bis hochenergetischen Teilchen gebildet werden. Bei 
diesen Grenzschichttypen müssen die Beschichtungspartikel die zur Implantation von 
Schichtatomen ins Substratmaterial benötigte Energie besitzen. Durch die höhere Energie der 
Teilchen werden Adsorptionsschichten auf dem Substrat entfernt und chemische Reaktionen 
begünstigt. 
 
2.5 Messverfahren für die Haftung dünner Schichten auf Textilien 
 
Ein wesentliches Qualitätsmerkmal für die textilen Flächen ist die Dauerhaftfestigkeit des 
Verbundes beschichteter Textilien und den daraus hergestellten Produkten. Deshalb werden 
zur Beurteilung der mechanischen Eigenschaften der Schichten verschiedene Methoden 
herangezogen.  
Zum Charakterisieren der Haftung dünner Schichten werden viele, zum Teil sehr 
unterschiedliche Messmethoden entwickelt /27, 29, 30, 83-88/. Derzeit sind in der Literatur 
ca. 50 verschiedene Verfahren bekannt /79/. Dennoch gibt es kein Verfahren, mit dem die 
Haftung eindeutig und ohne einschränkende Faktoren bestimmt werden kann. 
Auf der Basis der Literaturrecherche kommen folgende Haftfestigkeitsprüfverfahren in 
Betracht. 
 
Nr. Verfahrenbezeichnung Norm Art der Substrate Literatur 
1 Scheuertest DIN EN 530 Textilien  90 
2 Peel-Test  Textilien  90 
3 Klebeband (Scotch tape)-Test  Kunststoffe/Textilien 91 
4 Ritztest (Scratch-Test)  Harte Substrate und Folien 92 
5 Stirnabreißtest (Pull-off, Zug-, 
Perpendiculartest) 
DIN 50160 Kunststoffe/Textilien 93 
Tab. 2.3 Verschiedene Haftfestigkeitsprüfverfahren 
 
Die Messung der  Haftung spielt in vielen Bereichen der Forschung und Technik eine große 
Rolle /29, 83/. Daher besteht seit jeher ein reges Interesse, problemspezifische Methoden zur 
Haftungsmessung zu entwickeln, von einfachen Methoden wie dem Tape-Test, Peel-Test, 
Scheuertest bis zu sehr ausgeklügelten wie z. B. dem Scratch-Test. Allen Methoden ist 
gemeinsam, dass sie die sogenannte „praktische“ Adhäsion messen, d. h. sie beschreiben in 
der Regel die Kraft, die nötig ist, um die Schicht vom Substrat zu trennen, der Ort und der 
Wissenschaftliche- technische Grundlagen der Haftung   20
Mechanismus werden in den meisten Fällen nicht erfasst. Nach MITTAL /29/ können drei 
verschiedene Formen der Adhäsion unterschieden werden: 
 
 
1) Die fundamentale Adhäsion 
kann als die Summe aller intermolekularen Wechselwirkungen der in Kontakt befindlichen 
Materialien betrachtet werden. Die fundamentale Adhäsion beschreibt die Energie, die 
benötigt wird, um die chemischen Bindungen auf der schwächsten Kontaktebene zu brechen. 
 
2) Die thermodynamische Adhäsion 
beschreibt die Veränderung der freien Energie bei der Bildung oder Trennung der 
Grenzfläche zwischen Substrat und Schicht wie folgt: 
Wa = σs1 - σs2 - σs1s2,  Wa = Adhäsionsarbeit,  σ = frei Energie der Grenzfläche. 
Für schwach miteinander wechselwirkende Oberflächen hat dieses Konzept noch einen 
gewissen Wert, wenn davon abgesehen wird, dass Haftungsprozesse nur bedingt 
thermodynamisch reversibel sind. Für stark miteinander wechselwirkende Oberflächen ist das 
thermodynamische Konzept auf Grund des hoch irreversiblen Adhäsionprozesses ungeeignet. 
 
3) Die praktische Adhäsion 
beschreibt die Kraft, die notwendig ist, um Schicht und Substrat voneinander zu trennen. Dies 
beinhaltet auch die Energien, die u.a. für Deformationen, Spannungen und Wärme 
aufgewendet werden. 
 
Die Beziehung zwischen fundamentaler Adhäsion Af und praktischer Adhäsion Ap lässt sich 
wie folgt darstellen /94-95/: 
Ap = f (Af, versteckte Parameter). 
Die praktische Adhäsion ist immer geringer als die fundamentale Adhäsion, da die theoretisch 
möglichen Haftungskräfte auf Grund anderer gleichzeitig wirkender Kräfte und Vorgänge nie 
erreicht werden. 
 
Die nicht fassbare Anzahl an versteckten Parametern ist die wesentliche Herausforderung 
bei der Optimierung von Haftfestigkeiten. Typische Parameter sind: Schichtspannung, Dicke, 
mechanische Eigenschaften der Schichten, plastische Verformung, Textur, u. a. 
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Die gemessenen Haftungen sind stark methodenabhängig. Die Ergebnisse können im 
Einzelfall so stark differieren, dass im Extremfall sogar unterschiedliche Tendenzen 
aufgespürt werden. So kann mit einer Haftungsmessmethode verbesserte Haftung aufgezeigt 
werden, während eine andere Methode genau das Gegenteil aufzeigt. HÜLL ET AL. /96/ 
untersuchten z. B. Goldschichten auf Siliziumsubstraten mit Peel-, Pull- und Scratch-Test. 
Beim Peel-Test nahm die Schälkraft mit zunehmender Schichtdicke ab, während die Kräfte 
beim Pull- und Scratch-Test zunahmen, beim Pull-Test allerdings linear und beim Scratch-
Test nicht-linear. 
Die verwendeten Methoden sind daher immer im Hinblick auf den späteren Einsatzzweck des  
Schichtsystems auszuwählen und die Ergebnisse entsprechend zu interpretieren. 
 
Ein weiterer wichtiger Punkt bei der Optimierung der Haftfestigkeit ist der Ort des Bruches. 
Bei theoretischer Betrachtung der Adhäsion sollte der Bruch vorzugsweise an der 
Grenzfläche, dem Interface, zwischen Schicht und Substrat erfolgen. In der Praxis existiert 
eine solche Fläche nicht. Die Oberflächen sind i.d.R. kontaminiert mit Wasserhäuten, Oxiden 
oder anderen Belegungen, es treten Teilchendiffusionen auf und andere Vorgänge. Dieser sich 
über mehrere Atomlagen erstreckende Grenzbereich wird häufig auch als Interphase 
bezeichnet. Kommt es zu einem Bruch in der Interphase, wird von adhäsivem 
Schichtversagen gesprochen, bei einem Bruch in der Schicht oder im Substrat von kohäsivem 
Schichtversagen. Falls der Ort mit einfachen Mitteln nicht eindeutig zu erkennen ist, können 
die Bruchkanten z. B. mittels SIMS oder XPS auf ihre Zusammensetzung untersucht werden. 
 
Zusammenfassung 
Unter Beachtung der allgemeinen Einflussgrößen auf die Haftung zwischen Schicht und 
Substrat ergeben sich für die Zielstellung der vorliegenden Arbeit folgende 
zusammenfassende Untersuchungskomplexe und zu treffende Festlegungen für: 
- das Schicht- und Substratmaterial, 
- die Vorbehandlung der Substrate, 
- die Beschichtungsmethode, 
- die Messverfahren für die Haftung und 
- die experimentelle und theoretische Interpretation der Ergebnisse. 
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3 Haftungsverbesserung durch Oberflächenmodifikationen 
3.1 Grundlagen 
 
Die Adhäsion bzw. die Haftfähigkeit eines Materials hängt in starkem Maße von dessen 
Oberflächenbeschaffenheit ab. Die schlechten Oberflächeneigenschaften der Polyolefine (z. 
B. PP, PE), welche in einer aus den niedrigen Oberflächenenergien resultierenden schlechten 
Adhäsion begründet sind, wirken sich negativ auf die Einsatzmöglichkeiten dieser Materialien 
aus. Ohne eine entsprechende Vorbehandlung ist das Bekleben, Bedrucken oder Metallisieren 
nicht möglich. Unter Beibehaltung der vorteilhaften Werkstoffeigenschaften schafft die 
Modifizierung bzw. Aktivierung der Oberfläche die Voraussetzung eines Kontakts zweier 
Komponenten sowie die Ausbildung einer Grenzfläche. Die Auswahl der 
Vorbehandlungsmethode für Polyester- bzw. Basaltgewebe (Beispiele in Tabelle 3.1) wird 
neben ihrem späteren Einsatz auch von ökonomischen und ökologischen Gesichtspunkten 
bestimmt. Die unterschiedlichen Verfahren dienen hauptsächlich der Verbesserung der 
adhäsiven Eigenschaften des Polymers, hervorgerufen durch das Entfernen von 
Verunreinigungen oder schwacher Grenzschichten (Reinigen), der Erzeugung einer größeren 
spezifischen Oberfläche (mechanische Vorbehandlung) und dem Aktivieren sowie 
Funktionalisieren der Polymeroberfläche (physikalische, chemische und thermische 
Vorbehandlung). 
 
Obwohl z. B. ein Ätzen der Polyolefinoberfläche die Adhäsion des Kunststoffes wesentlich 
verbessert /25/, sollte aus Sicht des Umweltschutzes darauf verzichtet werden /97/. Ebenfalls 
bedenklich ist das Beflammen, da hier mit hochexplosiven Gasen umgegangen wird. 
Außerdem ist dieses Verfahren zum Behandeln komplexer Oberflächen nicht geeignet /38/. 
Eine Alternative bietet die Plasmatechnik, und hier vor allem die 
Niederdruckplasmabehandlung /98-99/. In verschiedenen Fällen reicht allerdings die 
Plasmabehandlung nicht aus, weshalb die Substrate zuvor einer mechanischen 
Vorbehandlung unterzogen werden. 
 
Vorbehandlung Verfahren 
Reinigen 
Mechanische Vorbehandlung  
Physikalische Vorbehandlung 
Chemische Vorbehandlung  
Thermische Vorbehandlung  
Lösungsmittel, Tenside 
Schmirgeln, Sandstrahlen  
Corona, Plasma, Laser  
Ätzen, Fluorieren  
Beflammen 
Tab. 3.l Methoden zur Vorbehandlung von Kunststoffen, aus /100/ 
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3.2 Niederdruckplasmabehandlung 
3.2.1 Grundlagen 
 
Plasma, dessen Name LANGMUIR /101/ einführte, wird das gasförmige Gemisch aus elektrisch 
geladenen Ionen, Elektronen und, soweit noch vorhanden, elektrisch neutralen Atomen bzw. 
Molekülen bezeichnet. Plasmen existieren in einem weiten Temperatur- und Druckbereich, 
wobei sie stets ungefähr die gleiche Konzentration an positiven und negativen Ladungsträgern 
besitzen. Im Allgemeinen lassen sie sich in drei Klassifikationen unterteilen. Im 
Hochdruckplasma, auch heißes Plasma genannt, sind die Elemente im thermischen 
Gleichgewicht, oft bei Temperaturen > 10000 °C (Beispiel: thermonukleares Plasma) /102/. 
Diese Gleichgewichts- oder thermischen Plasmen werden auch als “dichte" Plasmen 
bezeichnet /103/. Das gemischte Plasma wird bei Atmosphärendruck gebildet, und es besitzt 
Hochtemperaturelektronen, die bei mittleren Temperaturen (~ 100 bis 1000 °C) existieren 
(Beispiel: Corona-Entladung). Das Niederdruckplasma, oder auch kaltes Plasma genannt, ist 
nicht im thermischen Gleichgewicht. Während das Neutralgas bei Raumtemperatur existiert, 
kann die Temperatur (die kinetische Energie) der freien Elektronen im ionisierten Gas um das 
10- bis 100-fache höher liegen /102/. Diese Nichtgleichgewichts- oder nichtisothermen 
Plasmen werden auch als “dünne" Plasmen bezeichnet /97, 103/.  
 
Abb. 3.1 stellt die Einordnung des Plasmas zu den anderen Materiezuständen dar.   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Plasma 
ionisiertes Gas, System 
beweglicher Elektronen und Ionen  
(Streuzustände) quasineutral 
Flüssigkeiten 
bewegliches 
Kontinuum 
Festkörper 
Energiebänder, bewegliche 
Elektronen und Löcher 
Gas 
bewegliche neutrale Moleküle im 
Grundzustand 
Abb. 3.1 Die vier Aggregatzustände der Materie 
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Tab. 3.2 Niederdruck-Plasmaentladungsformen /104-111/ 
 
 
 
Niederfrequenz- 
 
 
 
 
 
 
 Anregung
Gleichstrom-
Anregung
Radiofrequenz- 
Anregung
Mikrowellenfrequenz
Anregung
 
 Coronaentladung -
 
   (DC
Glimmentladung
(HF-Entladung) ohne Magnetfeld mit
Magnetfe
ld  
Anregungsfrequenz 60…100 KHz Gleichstrom  oder 
Hz 
2,45 GHz 2,45 GHz 
[Hz] 
13,56 MHz
27,00 M
Druckbereich [Pa] Normaldruck 100 Pa ∼10 Pa ≤ l Pa ≤ 0,1 Pa 
 
Dissoziationsgrad [ - ] g  drig/moderat h h niedri niedrig nie hoc hoc
lonisationsgrad [%] ≤0,01 0,0001 10-5 10-2 10-1
Elektronenenergie [eV] 2-8 eV einige eV einige eV 1-10 eV 1-10 eV 
Als eine der wesentlichen Kenngrößen eines Plasmas kann die Konzentration bzw. Dichte n 
der verschiedenen Plasmateilchen (Ionen (ni,), Elektronen (ne) und Neutralteilchen (no)) in 
einem bestimmten Volumen angesehen werden. Eine weitere Kenngröße ist der 
lonisierungsgrad x eines Plasmas. Dieser gibt an, wie viele der vorhandenen Neutralteilchen 
ionisiert sind. Im Reaktor kann das Prozessgas als ideales Gas angesehen werden /101, 103/. 
Gängige Werte für die Ionendichte (oder Ladungsträgerdichte) und den Ionisierungsgrad 
(oder Ionisationsgrad) sind in Tab. 3.2 aufgeführt. 
 
Auch wenn im Niederdruckplasma kein thermodynamisches Gleichgewicht vorliegt, werden 
den Teilchensorten im Plasma Temperaturen zugeordnet. Man unterscheidet die Temperatur 
der Elektronen Te, der Ionen Ti und der Neutralgasteilchen Tn, wobei Te>> Ti ≈ Tn gilt /97, 
112/. Im Niederdruckplasma sind somit bei niedrigen Gastemperaturen 
Hochtemperaturprozesse möglich. Außerdem wird ein hoher Grad der Dissoziation und der 
Anregung der Gasspezies, und somit eine extrem hohe chemische Reaktivität des Plasmas 
erreicht, welche ohne das Plasma bei solch niedrigen Temperaturen nicht erreichbar ist. Im 
Gegensatz dazu herrscht im isothermen Plasma nahezu ein Temperaturgleichgewicht (Te≈ Ti 
≈ Tn ) /97/. Die Ionisierung der Gasatome wird durch Stoßprozesse mit den Elektronen 
realisiert. Der Vorgang setzt bei einem Schwellenwert ein und durchläuft ein Maximum. 
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Dieser Schwellenwert wird als lonisationsenergie (Tab. 3.3) bezeichnet, welche für das 
Valenzband der Alkalimetalle klein, für ein Elektron aus der abgeschlossenen Schale eines 
Edelgases groß ist und für die Elemente einer Gruppe im Periodensystem mit wachsender 
Ordnungszahl abnimmt. 
Atome und Moleküle in [eV] Atome und Moleküle in [eV] 
O 
O2 
He 
Ne 
Ar 
13,6 
11,2 
24,6 
21,5 
15,7 
H 
H2
C 
N 
N2
13,6 
15,4 
11,2 
14,5 
15,8 
Tab. 3.3 Ionisationsenergien einiger Atome und Moleküle in [eV], aus /101, 113/ 
Um eine hohe Qualität und Reproduzierbarkeit des Plasmaprozesses zu gewährleisten, sind 
folgende Parameter zu beachten /114/: 
-  die Natur des zu verwendenden Plasmagases oder der Gasmischung, 
-  der Gasdruck und die Durchflussrate, 
-  die Ladungsträgerdichte, 
-  die Oberflächentemperatur und das elektrische Potential des Werkstückes, 
-  die Anregungsfrequenz der Energiequelle. 
 
3.2.2 Effekte der Plasmabehandlung 
 
Bei der Plasmabehandlung von Kunststoffoberflächen werden vier Haupteffekte beobachtet. 
Diese Effekte ergeben zusammen eine komplexe Synergie, d.h. jeder dieser Effekte ist stets 
gegenwärtig, doch kann einer gegenüber den anderen begünstigt werden. Dies ist abhängig 
vom Substratmaterial, der Gaschemie, dem Reaktordesign und der Wahl der Parameter, die in 
Kap 3.3.1 aufgelistet sind. Die vier Effekte sind /114-115/ 
 
1. Reinigen der Oberfläche, 
2. Ablation (oder Ätzen) der Oberfläche, 
3. Vernetzen (oder Verzweigen) oberflächennaher Moleküle, 
4. Modifizieren der Oberflächenstruktur, 
 
zu l.) Der Reinigungsprozess ist einer der Hauptgründe für eine verbesserte Adhäsion der 
plasmabehandelten Oberflächen. Gegenüber anderen Reinigungsverfahren besitzen die 
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Plasmagase die Fähigkeit, eine Vielzahl von Verunreinigungen, z. B. Antioxidantien, 
Weichmacher, Lösungsmittel, von der Oberfläche zu entfernen, wobei die Behandlungszeit 
mit dem Plasma von der Dicke der Verunreinigungsschicht abhängig ist. Vor allem das 
Sauerstoffplasma ist hier zu nennen. Allerdings wird jede gesäuberte Schicht von neuem 
verunreinigt, wenn sie der umgebenden Atmosphäre ausgesetzt wird. 
 
zu 2.) Der Unterschied des Plasmaätzens gegenüber dem Reinigungsprozess liegt in einem 
größeren Materialabtrag, weshalb stärker verunreinigte Oberflächen geätzt werden. Außerdem 
werden durch diesen Prozess schwache Grenzschichten entfernt, die während der Fertigung 
entstanden sind. 
 
Durch das Plasmaätzen kann die Topographie eines Polymermaterials derart verändert 
werden, dass die neu erhaltene Oberflächenmorphologie zu einer verbesserten mechanischen 
Verankerung und zu einem größeren für chemische oder molekulare Wechselwirkungen 
empfänglichen Gebiet führen kann. 
 
zu 3.) Einer der ersten erkannten Effekte der Plasmabehandlung einer Polymeroberfläche ist 
die Vernetzung oder Verzweigung oberflächennaher Moleküle. In diesem Zusammenhang 
wurde der Begriff CASING (Cross-linking via Activated Species of Inert Gases) eingeführt. 
Dies bedeutet, dass sich auf der Polymeroberfläche, die Edelgasplasmen (z. B. Argon, 
Helium) ausgesetzt wird, freie Radikale, aber keine neuen chemischen Funktionalitäten aus 
der Gasphase bilden. VUV-Photonen oder lonenbeschuss können C-C- oder C-H-Bindungen 
aufbrechen. Die unter diesen Bedingungen erzeugten freien Radikale können nur mit anderen 
Oberflächenradikalen oder durch Kettentransportreaktionen reagieren. Sie neigen deswegen 
dazu, wirklich stabil zu sein /114-116/. Die Vernetzungsreaktion führt zur Ausbildung neuer 
kovalenter Bindungen und somit zum Entstehen größerer Polymer-Struktureinheiten. Die 
molare Masse des Polymers wird erhöht /117/. 
 
zu 4.) Der stärkste und auch der am häufigsten erwähnte Effekt des Plasmas ist die 
Modifizierung der Oberfläche. Durch die Behandlung mit reaktiven Gasplasmen (z. B. 
Sauerstoff, Stickstoff) wird die Oberflächenregion des Polymersubstrats absichtlich geändert. 
Neue chemische Funktionalitäten entstehen, die in Wechselwirkungen mit den Adhäsiven 
oder anderen auf der Polymeroberfläche abgeschiedenen Materialien treten /114-115/. 
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Ein weiterer Effekt, der mit einer Behandlung im Plasma in Verbindung gebracht werden 
kann, ist eine Nachfolgereaktion der modifizierten Oberfläche mit Luft (post plasma 
reaction). Nach der Plasmabehandlung (unabhängig vom verwendeten Gas) befinden sich 
noch freie, ungebundene Radikale auf der Oberfläche. In zahlreichen Veröffentlichungen (z. 
B. /118-121/) wird über ex-situ XPS-Analysen (Röntgen-Photoelektronenspektroskopie) 
nachgewiesen, dass bei einem Kontakt der modifizierten Substrate mit Luft, der Sauerstoff 
der Atmosphäre mit den Radikalen reagiert. Dies ist darauf zurückzuführen, dass Sauerstoff in 
seinem Grundzustand ein Diradikal mit zwei ungepaarten Elektronen ist /122/. GERENSER 
/123/ führt dabei aus, dass diese Reaktion recht schnell abläuft, und gibt den Einbau von 
atmosphärischen Sauerstoff in eine modifizierte Polyethylen-Oberfläche mit 30 s an. 
Im Gegensatz dazu ist mit einem Einbau von atmosphärischem Stickstoff auf Grund seiner 
hohen Bindungsenergie (946 kJ mol-1 - die von Sauerstoff beträgt 494 kJ mol-1) und der damit 
verbundenen Reaktionsträgheit nicht zu rechnen. 
 
3.2.3 Plasmagase 
 
Heutzutage werden eine Vielzahl an Gasen bzw. Gasgemischen (z. B. O2, H2, N2, NH3, NOx, 
Ar, He, CO2, CF4) zur Modifizierung von Polymeroberflächen genutzt.  
 
Sauerstoff (O2): Das am häufigsten verwendete Plasmagas ist Sauerstoff, wie die Beispiele in 
/121-128/ verdeutlichen. Es besteht aus drei Arten von Ladungsträgern; den Elektronen sowie 
den positiven und negativen Ionen. In der Glimmentladung ist die vorherrschende Spezies das 
O2+-Ion mit geringen Anteilen an O+, während das negative O--Ion zehnmal häufiger auftritt 
als das O2--lon /132/.     
            
Die verbesserte Benetzbarkeit wird hauptsächlich auf die Oxidation der unmittelbaren 
Oberfläche zurückgeführt. C-C- und C-H-Bindungen werden durch sauerstoffhaltige Gruppen 
ersetzt, wodurch sich der Anteil polarer Gruppen auf der Oberfläche erhöht /69/. Solche 
sauerstoffhaltigen funktionellen Gruppen sind z. B. Carbonyl- (>C=O), Carboxyl (-COOH), 
Hydroxyl- (-OH) und peroxidische (=C-O-O-(H,R)) Gruppen /133/. Am Beispiel des 
unpolaren Polypropylens wird in Bild 3.1 die Wirkung verdeutlicht. Man geht davon aus, dass 
die Ausbildung der funktionellen Gruppen durch Abspaltung der tertiären CH3-Gruppen unter 
Anlagerung von Sauerstoff erfolgt /134/. 
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Abb. 3.2 Aktivierung der Polymeroberfläche im Sauerstoff- und Stickstoffplasma am 
Beispiel Polypropylen (Modellvorstellung) /134/ 
 
Ein negatives Phänomen des Sauerstoffplasmas ist die „Überbehandlung“ der 
Polymeroberfläche. Dies kann zu übermäßigen Bindungsbrüchen und Oxidationen führen, die 
sich in einer massiven Ausbildung von niedermolekularen Spezies (“low-molecular-weight 
oxidized molecules" (LMWOM)) widerspiegelt, welche als feste Trümmer oder flüssige 
Tröpfchen auf der Oberfläche zu erkennen sind /115/. Folglich erscheint die Oberfläche 
aufgeraut. 
Der Beginn der übermäßigen Ausbildung der LMWOM ist abhängig vom Polymer, der 
Plasmaquelle und der verwendeten Plasmaleistung, weshalb eine allgemeine Angabe zur 
Behandlungszeit nicht möglich ist. GERENSER /135/ gibt z. B. eine optimale Behandlung für 
Polyethylen von 15 s an, bei Verwendung einer HF-Quelle mit einer Leistung von 10 W und 
einem Arbeitsdruck von ca. 5 • 10-2 mbar. Der Nachweis der LMWOM's gestaltet sich 
insgesamt schwierig, da sie die gleichen Elemente und funktionellen Gruppen wie die 
modifizierte Polymeroberfläche enthalten. Eine Möglichkeit neben der optischen Betrachtung 
ist das Waschen der Proben in Lösungsmitteln (z. B. destilliertes Wasser /136/, Aceton oder 
2- Propanol /137/). Dadurch verringert sich der Sauerstoffanteil in der Oberfläche, was sich in 
einem kleineren O/C-Verhältnis ausdrückt. Dieser ausgewaschene Anteil kann hauptsächlich 
den LMWOM zugeordnet werden. 
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Abschließend sei noch die Feststellung von HARTH und HIBST /138/. erwähnt (am Beispiel des 
Polypropylens), dass mit der durch die übermäßige Behandlung im Sauerstoffplasma 
erfolgten Aufrauung der Oberfläche eine Abnahme der Benetzbarkeit einhergeht, was sich in 
einer mit der Zeit zunehmenden Erhöhung des Randwinkels widerspiegelt.  
Zusammenfassung der Plasmaaktivierung und ihrer Anwendung 
Die folgende Tab. 3.4 zeigt einen zusammenfassenden Überblick der wichtigsten Prozessgase 
mit ihren Oberflächeneffekten. Die wesentlichen Anwendungen der Plasmaaktivierung in der 
Kunststoffmodifizierung mit den entsprechenden Autorenhinweisen sollen einen Überblick 
über die Vielseitigkeit dieser Technologie geben. 
 
Prozessgas Oberflächeneffekte Anwendung/Eigenschaften Literatur 
Sauerstoff Vernetzungserscheinungen 
Einbau von O2-haltigen Gruppen 
bis in eine Tiefe von 25 Å 
Ausbildung von C=C Bindungen 
stark abbauend, Abtrag von 
Schichten Veränderungen der 
Kristallinität durch selektives 
Ätzen der amorphen Bereiche, 
Verbesserung der Benetzbarkeit 
PP, PP-EPDM, ABS, PEEK und 
PE für dekorative Gestaltung 
bzw. Verklebungen   
Beschichtung von Al und Stahl 
mit PE 
Verbesserung der 
Adhäsionsfähigkeit von Fasern in 
Epoxid-bzw. Polyesterharzen 
Verbesserung der 
Verbundfestigkeit von PP-PUR 
PE-Pulver  
/139-147/  
 
 
/148/ 
 
/149-152/ 
 
 
/153-154/ 
 
/155-156/ 
Stickstoff stark vernetzend durch UV-
Strahlung  
Einbau von N2- und O2- haltigen 
Gruppen 
 Ausbildung von C=C 
Bindungen schwach abbauend 
leichte Zunahme von amorphen 
Anteilen Verbesserung der 
Benetzbarkeit  
Entfernung haftmindernder 
Beläge   
Verbesserung der Benetzbarkeit 
von PP-Folie und Membranen, 
von PE, PS, PET, PA 6.6 
kontinuerliche Behandlung von 
HDPE-Folien 
/140, 144-145, 
147, 157-159/  
 
/160/ 
Wasserstoff stark vernetzend durch UV-
Strahlung  
Einbau von O2- haltigen Gruppen 
durch Kontakt mit Luft 
Ausbildung von C=C Bindungen 
schwach abbauend 
leichte Zunahme von amorphen 
Anteilen  
Verbesserung der Benetzbarkeit  
Entfernung haftmindernder 
Beläge   
LDPE-Folien /139, 161/ 
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CO und 
CO2
Einbau von O2- haltigen Gruppen 
Ausbildung von C=C Bindungen 
schwach abbauend 
langzeitstabile 
Oberflächeneffekte  
Verbesserung der Benetzbarkeit  
Entfernung haftmindernder 
Beläge   
 
Verbesserung der Haftung von 
Fasern in einer PMMA-Matrix 
PP- und PE-Folien- und 
Plattenmaterialien  
/149/ 
 
/162-163/ 
NO und 
NO2
Einbau von N2- und O2- haltigen 
Gruppen 
Verbesserung der Benetzbarkeit  
HDPE- und LDPE-Folien /164/ 
NH3 und 
NH2
Oxidations- und 
Vernetzungserscheinung 
Einbau von N2- und O2- haltigen 
Gruppen 
Ausbildung von C=C Bindungen 
schwach abbauend 
leichte Zunahme der amorphen 
Bereiche 
Verbesserung der Benetzungs- 
und Haftungseigenschaften  
 
Verbesserung der Haftung von 
PE-Fasern in einer 
Epoxidharzmatrix 
Verbesserung der Benetzung und 
Haftung von PP, PVC, PUR, PC, 
PTFE und PE-Rohren 
Aufdampfen von Al auf PP oder 
PE  
Verbesserung der 
Bioverträglichkeit von PE und 
PTFE 
/152/ 
/165-169/ 
 
 
/170/ 
 
/171-172/ 
 
Luft Einbau von N2- und O2- haltigen 
Gruppen 
Ausbildung von C=C Bindungen 
Einbau von mikrodomänen 
Strukturen bis eine Tiefe von 0,5 
µm  
Verbesserung der Benetzbarkeit 
mit Langzeitwirkung, 
Verbesserung der 
Adhäsionseigenschaften 
LDPE-Folien 
PTFE 
/173-174/ 
/165-166/ 
Edelgase 
Argon 
Helium 
Neon 
stark vernetzend durch UV-
Strahlung  
Kettenbruch 
Einbau von O2- haltigen Gruppen 
durch Kontakt mit Luft 
Ausbildung von C=C Bindungen  
Verbesserung der Benetzbarkeit 
Entfernung haftmindernder 
Beläge   
 
Verbesserung der Benetzbarkeit 
von PE-, PP-, PS-, PET-, PTFE- 
Folien 
Kunststofffasern 
HDPE-Puver zur Speicherung 
von Wärmeenergie 
Verbesserung der 
Diffusionseigenschaften von PP- 
und PE-Folien 
/139-140, 175-
177/ 
 
/149/ 
/178/ 
 
/179/ 
Wasser stark abbauend, Einbau von O2- 
haltigen Gruppen durch Kontakt 
mit Luft 
Verbesserung der Benetzbarkeit 
PMMA /139, 143/ 
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Tab. 3.4  Überblick der wichtigsten Prozessgase mit ihren Oberflächeneffekten. 
 
 
 
 
 
 
3.3 Vorbehandlung von Textilen mit Fluor /180-181/ 
 
Die Gasphasenfluorierung ist ein innovatives Verfahren, um Oberflächen langzeitstabil auf 
hohem Niveau zu aktivieren. 
 
Fluor ist das reaktivste Element im Periodensystem und kann schon bei Raumtemperatur, 
ohne weitere Aktivierung mit fast allen anorganischen und organischen Verbindungen zu 
kontrollierbaren Reaktionen gebracht werden. 
 
An der Polymeroberfläche findet eine reproduzierbare, trockenchemische Reaktion statt, bei 
der Wasserstoffatome teilweise durch Fluoratome substituiert werden. Auf diese Weise 
entsteht eine über längere Zeit aktive Oberfläche an der mechanische und chemische 
Bindungen möglich sind. 
 
Hier liegt auch ein großer Unterschied zum Corona- und Plasmaverfahren, bei denen die 
Anlagerung der Hydroxyl- und Carboxylgruppen nur auf elektrostatischen Anziehungskräften 
beruht. Durch die echte chemische Bindung des Fluors in die Polymerkette liegt die 
Langzeitstabilität der fluorierten Materialien mit Wochen bis hin zu Monaten wesentlich 
höher, als die der anderen Vorbehandlungsverfahren.  
 
Beispielhafte Reaktionsgleichungen: 
≡CH + F2 → ≡CF + HF 
=CH2 + F2 → =CHF + HF 
−CH3 + 2 F2 → −CHF2 + 2HF 
Reaktion bei der Fluorierung 
 
Fluorierung im eigentlichen Sinne ist, wenn die Gasphasenvorbehandlung mit Fluor unter 
Ausschluss von Sauerstoff (Reaktion im Vakuum) durchgeführt wird. Diese wird bei der 
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Bildung von Permeationsschichten an PE-Behältern oder zur Verbesserung der 
Montagefähigkeit von Elastomerbauteilen eingesetzt. 
Ist dagegen im Reaktionsraum auch Sauerstoff anwesend, dann spricht man von 
Oxifluorierung. Bei dieser Art der Aktivierung werden an den reaktionsbedingt auftretenden 
Radikalstellen an der Kohlenstoffkette nicht nur Fluoratome, sondern auch Hydroxyl- und 
Carboxylgruppen gebunden. Dies ist erwünscht, da dadurch ebenfalls die Oberflächenaktivität 
erhöht wird. Oxifluoriert werden alle technischen Textilien, Folien, Schäume und 3D-Teile, 
die anschließend lackiert oder verklebt werden bzw. hydrophil sein sollen. 
 
Verfahrensvarianten /180/ 
Bei der Gasphasenfluorierung wird, je nach Produkt, mit dem Inline- oder Offline- Verfahren 
gearbeitet. Beim Offline-Verfahren werden die Formteile in einer Vakuumkammer behandelt, 
um die Oberflächenhaftung, die Permeation oder die Gleiteigenschaften zu verbessern. Die 
Auslegung der Kammergröße hängt von den vorzubehandelnden Teilen ab. Selbst in großen 
Kammern von mehreren m³ Rauminhalt werden die Oberflächen aller Teile gleichmäßig 
fluoriert, ohne dass eine Hinterschneidung oder eine Verschattung zweier benachbarter Teile 
auftritt. Kleinteile werden als Schüttgut in einer rotierenden Innentrommel optimal 
vorbehandelt. 
Beim Inline-Verfahren können u. a. technische Textilien, Kunststofffolien, Schäume und 
Vliese aktiviert werden. Bei dieser Anwendung wird von Rolle zu Rolle gearbeitet und die 
Bahn durchläuft die Kammer mit dem reaktiven Medium. Im Durchlauf wird die Fluorierung 
im Vergleich zur Plasmavorbehandlung nicht im Vakuum durchgeführt, was die 
Anlagentechnik wesentlich vereinfacht. Die Fluorierung ist ein Prozess, der in der Regel bei 
Raumtemperatur durchgeführt wird. Bestimmend für das erzielbare Ergebnis sind die 
Parameter Fluorkonzentration und Durchlaufgeschwindigkeit. 
Die Gasphasenfluorierung kann mit verschiedenen Fluorkonzentrationen (1-6 %) 
durchgeführt werden. In /177/ wird gezeigt, dass sich bei PP/PE-Vlies bzw. Polyester nicht 
nur Fluor in die Oberfläche einlagert, sondern auch Sauerstoff. Hierbei handelt es sich also 
um die beschriebene Oxifluorierung, bei der der vorhandene Sauerstoff ebenfalls mit der 
Oberfläche reagiert. Beim Polyester ist zu erkennen, dass sich bei erhöhter Fluorkonzentration 
und Einwirkdauer der Fluoranteil, bei gleichbleibendem Sauerstoffanteil, weiter erhöhen lässt. 
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Das PP/PE-Vlies verhält sich anders. Hier ist deutlich zu erkennen, dass beim Inline-
Verfahren mit höherer Durchlaufgeschwindigkeit die angelagerten Fluoratome geringer sind, 
da die Kontaktzeit kürzer wird. Beim Offline-Verfahren nimmt mit Erhöhung der 
Fluorkonzentration und der Verweilzeit im Vakuumprozess die angelagerte Fluormenge 
stärker zu. Die Sauerstoffmenge ist auch bei diesem Material bei allen Aktivierungen nahezu 
gleich. 
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4 Wissenschaftlich- technische Zielstellung 
 
Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Realisierung einer festhaftenden, also gebrauchstüchtigen 
PVD-Beschichtung (Physical Vapour Deposition) von textilen Substraten mittels Magnetron-
Sputtern, hauptsächlich mit Kupfer. Mit dieser Methode können im Vergleich zum 
Bedampfen bedeutend mehr Schichten und Schichtsysteme auf Textilien abgeschieden 
werden, wodurch sich die Anwendungsfelder für Textilien erweitern lassen. Die ausgewählten 
PVD-Verfahren sind technisch realisierbar. Hierbei sollen durch gezielte Vorbehandlungen 
der Substrate die Schichthaftung und die Schichtmorphologie verbessert und damit die 
funktionellen Eigenschaften der beschichteten Textilien z. B. die elektromagnetische 
Schirmung und die elektrische Leitfähigkeit positiv beeinflusst werden. Dazu sind 
hinsichtlich des Umweltaspektes geeignete Modifizierungsverfahren für die Substrate 
auszuwählen, welche die Textilienoberfläche derart verändern, dass eine erfolgreiche 
Beschichtung durchgeführt werden kann. Die Beurteilung der Schichtsysteme soll hinsichtlich 
mechanischer, chemischer und physikalischer Einflüsse der Vorbehandlungen erfolgen. 
Außerdem ist eine mechanische Prüfung der Haftfestigkeiten der Kupferschichten 
durchzuführen.  
 
Die Wahl des textilen Substrats fällt auf Polyester- (PES), Polypropylen- (PP) und 
Basaltgewebe. Besonders auf Grund ihrer guten mechanischen Eigenschaften bieten sich für 
diese Gewebe viele Anwendungsmöglichkeiten beispielsweise als Energieschirme / 
Sonnenschutztextilien oder EMV (elektromagnetischen Verträglichkeit) - Schutztextilien 
bzw. beim Textilen Bauen an. Bei den Substraten handelt es sich um zwei Gewebe aus PES-
Filamentgarn, die sich in ihrer Struktur unterscheiden: Ein handelsübliches Polyestergewebe 
und ein spezielles Mikrofilamentgewebe. Die Garne der Mikrofilamentgewebe werden aus 
sehr feinen endlosen Polyesterfilamenten gesponnen. Diese Gewebe setzen praktisch keine 
Partikel frei. Die große mechanische Belastbarkeit verleiht ihnen eine lange Lebensdauer. Sie 
finden deshalb insbesondere als Reinraum- und Operationstextilien zunehmenden Einsatz. 
Polypropylengewebe werden ausgewählt, weil das Polypropylen unpolar ist. Interessante 
Anwendungsmöglichkeiten ergeben sich in der Leiterplattentechnik und der 
Automobilindustrie. Eine Alternative zu flächigen Glassubstraten können künftig flächige 
Basaltsubstrate sein. Während der Metallisierung der Oberflächen werden höhere 
Temperaturen benötigt. Mit Basalt wird eine neue Rohstoffressource in die Betrachtungen 
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eingebracht. Beschichtete Basaltgewebe werden ihre bervorzugte Anwendung im 
Hochtemperaturbereich haben.    
Bei der Beschichtung von Textilien wird vorwiegend das Metall Kupfer eingesetzt. Kupfer 
zeichnet sich durch ausgezeichnete elektrische und thermische Eigenschaften aus. Außerdem 
hat sich Kupfer (Cu) als gut wirkendes antibiogenes Material erwiesen. Die 
Metallisierungsverfahren sind leicht realisierbar.  
 
Vorbehandlungen ermöglichen eine gleichmäßigere Oberflächenrauheit sowie eine 
vergrößerte spezifische Oberfläche und andere Bindungsverhältnisse. Dies ergibt einen 
besseren Haftgrund. Polyestergewebe sind im Allgemeinen zu hydrophob und inert, um eine 
ausreichende Benetzung bzw. Haftung zu ermöglichen. Eine Aktivierung von 
Textilienoberflächen soll mit Plasmabehandlung, Ionenbeschuss bzw. Fluorierung erfolgen. 
Durch die Niederdruckplasmabehandlung wird eine Funktionalisierung (durch reaktive 
Plasmagase wie Sauerstoff) bzw. bei der Gasphasenfluorierung werden vorzugsweise polare 
Gruppen an den oberflächennahen Polymerketten erzeugt. Die Folge ist eine höhere 
Benetzbarkeit der Textiloberfläche. Aus theoretischen Überlegungen bewirkt eine höhere 
Benetzung eine bessere Adhäsion der Verbundpartner. 
 
Neben der Haftfestigkeitsprüfung wird die Oberflächenmodifizierung durch den 
Kontaktwinkel von Flüssigkeiten geprüft. Dabei können der polare und disperse Anteil der 
Oberflächenenergie ermittelt werden.  
 
Im Ergebnis der experimentellen Untersuchungen sind folgende grundlegende Erkenntnisse 
zu ermitteln: 
- die Schichthaftung,  
- die Schichtstruktur und Fasermorphologie, 
- die chemische Zusammensetzung der Schichten und 
- die funktionellen Schichteigenschaften. 
 
Des Weiteren sind die Zusammenhänge zwischen Schichtstruktur, Fasermorphologie und 
Schichthaftung darzulegen. 
 
Aus den Ergebnissen sollen Schlussfolgerungen für eine gezielte industrielle Anwendung und 
Hinweise für weiterführende wissenschaftliche Arbeiten abgeleitet werden. 
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5 Experimentelle Grundlagen  
5.1 Allgemeines 
 
Die Einsatzgebiete von Textilmaterialien werden durch Neuentwicklungen, Material- 
modifizierungen und spezielle Verfahren ständig erweitert. 
 
Die Dünnschichttechnologie, z. B. das Erzeugen dünner metallischer oder nichtmetallischer 
Schichten mittels PVD-Verfahren ermöglicht neue Funktionalitäten, wie elektrische 
Leitfähigkeit oder elektromagnetische Schirmung. Mit dem PVD-Verfahren wird das 
Schichtmaterial im Hochvakuum verdampft und auf dem Bauteil (dem Trägermaterial, der 
Matrix) abgeschieden. Das Hauptproblem beim Aufbringen dünner flexibler Schichten auf 
textilen Flächengebilden ist die Realisierung ausreichender Haftfestigkeiten.  
 
Viele handelsübliche Kunststofftypen sind hydrophob, meist miteinander unverträglich und 
chemisch inert. Sie ermöglichen daher im unmodifizierten Zustand keine ausreichende 
Benetzung bzw. Haftung mit einem zweiten Material /182/. 
 
In Produktionsprozessen erfolgt eine Aktivierung bzw. Funktionalisierung von 
Polymeroberflächen, welche heute überwiegend durch Beflammungen, Plasma- oder 
Koronabehandlungen sowie durch Gasphasenfluorierungen realisiert wird. Mit diesen 
Methoden werden funktionelle Gruppen (z. B. Hydroxyl-, Keto-, Amino- und 
Carboxylgruppen) und reaktive Radikale an der Oberfläche erzeugt. Diese Prozesse sind 
zusätzliche technologische Schritte, die auf Grund der Vielzahl der Verfahrensparameter nur 
wenig steuerbar sind und deren Effekte oft zeitabhängigen Änderungen unterliegen. Die 
häufigste Folge sind Qualitätsschwankungen. 
 
Ein Weg zu einer permanenten Oberflächenmodifizierung stellt das Aufbringen dünner 
Schichten eines funktionellen Polymers dar, das reaktiv mit dem als Substrat verwendeten 
Kunststoff (Textil) verbunden ist /183/. Häufig bringen aber schon das Gasphasenflourieren 
und das Sauerstoffplasma den gewünschten Effekt. 
 
Das umfangreiche Versuchsprogramm ist Anlage A zu entnehmen.  
  
Für die textilphysikalische Charakterisierung metallisierter Flächengebilde liegen 
gegenwärtig kaum Erfahrungen vor. Insbesondere der Haftfestigkeit der Schichten wird zu 
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wenig Aufmerksamkeit geschenkt.   
  
In den meisten Fällen wird die Haftfestigkeit der Schichten lediglich mit einem nicht näher 
definierten Klebestreifen bestimmt. Dieser wird auf die Probe aufgeklebt und wieder 
abgezogen. Bleiben keine Schichtpartikel auf dem Klebestreifen haften, wird dies als Indiz für 
eine gute Schichthaftung angesehen. Dabei bleiben die Klebekraft des Tapes, die 
Abzugsgeschwindigkeit und die Abzugswinkel meist unberücksichtigt. Voruntersuchungen 
zeigten jedoch, dass die Beurteilung der Schichthaftung mit diesem Klebestreifentest für eine 
gute Schichtcharakterisierung nicht ausreichend ist. Schichten die den Klebestreifentest 
bestanden haben, können trotzdem bei geringer mechanischer oder nass-chemischer 
Beanspruchung versagen. Auch Scheuerversuche werden in der Praxis kaum durchgeführt. 
Lediglich die DIN EN 530 „Abriebfestigkeit von Schutzkleidungsmaterial“ lässt sich für 
metallisierte Faserstoffe anwenden. 
 
Nach dem DIN-Fachbericht 39 „Charakterisierung dünner Schichten“ gibt es zahlreiche 
Normen zur Beurteilung von galvanisch und physikalisch abgeschiedenen Dünnschichten 
/184/. Der größte Teil dieser Normen bezieht sich auf Schichtdicken von 0,5 – 10 µm auf 
kompakten Prüflingen aus metallischen und nichtmetallischen Grundmaterialien mit 
geschlossen, glatten Substratoberflächen und ist für die Textilprüfung aus diesen Gründen 
ungeeignet. 
 
Die chemischen und morphologischen Eigenschaften von metallisierten Fasserstoffen, 
insbesondere für den Einsatz in faserverstärkten Metallen, werden häufig mit sehr 
zeitaufwendigen und teuren Untersuchungen wie Rasterelektronenmikroskopie, 
Röntgenfluoreszenanalyse, Photoelektronenspektroskopie, Auger-Elektronen-Spektroskopie, 
Transmissions-Elektronen-Spektroskopie, Atomkraftmikroskopie oder FTIR-Spektroskopie 
bestimmt. 
Die Untersuchungsmethoden für die Charakterisierung der Substrat-Schicht-Verbunde in der 
vorliegenden Arbeit können in die fünf Bereiche eingeteilt werden: 
- Oberflächencharakterisierung in Abhängigkeit der Vorbehandlungen, 
- mechanische Charakterisierung der Schichten, 
- morphologische Eigenschaften der Schichten, 
- stöchiometrische Eigenschaften der Schichten und 
- funktionellen Eigenschaften der Schichten.                                                            
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5.2 Auswahl der Substrate  
 
Bei der Auswahl der Faserstoffe ist vordergründig ihre thermische Beständigkeit zu 
betrachten. Faserstoffe aus synthetischen Polymeren (z. B. PES) erweisen sich auf Grund 
ihres geringeren Feuchtegehaltes, der guten Wetterbeständigkeit, der hohen Reißkraft und der 
hohen Scheuerresistenz gegenüber Naturfaserstoffen als Vorteilhaft. 
 
Bei den für die Untersuchungen vorrangig zugrunde gelegten Substratmaterialien handelt es 
sich um ein handelsübliches Polyestergewebe (Panama Bindung 2/2, 1100 dtex, 270 g/m²), 
um ein  Polyestermikrofilamentgewebe (Bindung L 1/1, Kette 1,47 dtex, Schuss 0,62 dtex) 
und um Basaltgewebe (Roving 1000 dtex). Auf Grund ihrer guten mechanischen 
Eigenschaften bieten sie viele textile Anwendungsmöglichkeiten. Trotz der feinen Struktur ist 
das Gewebe sehr reiß- und scheuerfest, so dass sich auch nach langem Gebrauch keine 
Gewebebestandteile ablösen. Darüber hinaus garantieren kreuzweise eingewebte leitfähige 
Fäden permanente Antistatik. So werden keine Fremdpartikel angezogen und der 
Tragekomfort erhöht.  
 
Aus wirtschaftlichen Gesichtspunkten sind Polyolefin die bedeutendsten in Massen 
hergestellten Kunststoffe. Im Jahre 1995 wurden weltweit 53,6 Millionen Tonnen Polyolefine 
hergestellt. Dies entsprach 47 % der gesamten Kunststoffproduktion. Zu erwarten ist, dass die 
Produktionsmenge weiter ansteigt und bis zum Jahre 2005 der Polyolefinanteil an der dabei 
insgesamt gestiegenen Produktion von Kunststoffen auf 55 % wachsen wird /185/. Speziell 
Polypropylen genießt dabei auf Grund der Vielseitigkeit in seiner Anwendung und dem dabei 
konkurrenzfähigen Preis zunehmend Beachtung.     
 
Auf Grund der bereits erwähnten positiven Eigenschaften fällt die Wahl des 
Polymersubstrates auf das Polypropylen /186/. In bestimmten Bereichen der Anwendung von 
Polymeren spielen die Wechselwirkungen ihrer Oberfläche mit anderen Materialien eine 
wichtige Rolle, so z. B. beim Polymer-Metall-Verbund, das als metallisiertes Bauteil in 
verschiedenen Gebieten, wie in der Leiterplattentechnik oder der Automobilindustrie zum 
Einsatz kommt. 
Materialangaben sind Anlage B zu entnehmen. 
 
Experimentelle Grundlagen 38
Zum Vergleich der veränderten Oberflächenstrukturen der Fasern infolge der verschiedenen 
Prozessbedingungen während der Beschichtung werden Folien aus PET und PP 
mitbeschichtet. 
 
Darüber hinaus werden auch Vergleichsgewebe anderer Substrate und/oder Beschichtungen in 
verschiedene Untersuchungen mit einbezogen. Diese Proben entstammen einem parallelen 
Projekt, das im Rahmen der Industrietätigkeit bearbeitet wurde /190/. Die 
Versuchsmaterialien werden an der jeweiligen Stelle besonders gekennzeichnet. 
   
5.3 Schichtauswahl 
 
Die Schichtauswahl erfolgte hinsichtlich verschiedener Aspekte. Bei der Beschichtung von 
Textilien wird vorwiegend als Metall Kupfer eingesetzt. In den Vorversuchen wurde jedoch 
auch das Metall Aluminium verwendet. Diese Metalle weisen neben den dekorativen 
Eigenschaften sehr wichtige funktionelle Eigenschaften, wie eine sehr hohe elektrische 
Leitfähigkeit und eine hohe elektromagnetische Schirmdämpfung auf. Außerdem hat sich 
Kupfer (Cu) als gut wirkendes antibiogenes Material erwiesen (Hemmung des Pilz- bzw. 
Bakterienwachstums). Zum anderen lassen sich mit den technisch etablierten 
Metallisierungsverfahren für Textilien wie das Galvanisieren und das thermische Bedampfen 
nur wenig andere Metalle abscheiden.  
 
5.4 Zeichen und Benennungen zu den Proben   
 
Auf Grund der großen Vielfalt an Kombinationen aus Substrat, Schicht und Vorbehandlungen 
wird ein Code zur Unterscheidung der einzelnen Versuchsbedingungen aufgestellt, dem 
sowohl das Substratmaterial als auch die verschiedenen Prozessbedingungen zuzuordnen sind.  
Die einzelnen Codierangaben sind durch einen Trennstrich voneinander abgegrenzt.  
 
Das erste Zeichnen ist zumeist ein kleines b oder m, wobei b für Bedampfen, m für 
Magnetron-Sputtern steht. Dann folgt die Vorbehandlungen z. B. F für Fluorierung, O2 für 
Sauerstoffplasma. Danach  bezeichnen die nächsten Buchstaben Zeit oder Fluorprozent. Dann 
steht die unbehandelte Probe, O für ohne Garnavivage und Silan, U für unbehandelte Probe. 
Die nächsten Buchstaben bezeichnen das Targetmaterial. Es folgt das Substratmaterial. Wird 
nicht der Code verwendet, ist die Bedeutung an der entsprechenden Textstelle erklärt.  
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Z. B. bedeutet die Bezeichnung PES-O2-60s-Cu-m, dass: 
- das Substrat PES-Gewebe 
- unter Vorbehandlung mit Sauerstoffplasma 60 s 
- mit Cu- Target mittels Magnetron-Sputtern  
beschichtet wird. 
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6 Methoden und eingesetzte technische Anlagen zur Vorbehandlung und 
Beschichtung der textilen Substrate        
6.1 Entfernung der Garnavivage bzw. des Silan von PES- bzw. Basaltgewebe  
 
Für die Garnherstellung und den weiteren textilen Verarbeitungsprozess werden Garne mit 
Schlichten und Avivagen geschützt. Diese Schutzschichten beeinflussen wesentlich das 
Haftvermögen bei der PVD-Beschichtung (Abb. 8.3 in Kap. 8.1.3). 
 
Das Entfernen der Avivagen von PES-Geweben und Silan bei Basalt-Geweben wird an der 
Fakultät für Textiltechnik der TU Liberec durchgeführt. 
 
Die Avivagen werden bei den PES- Gewebeproben mittels des Extraktionsgerätes nach 
Soxhlet entfernt. Als Extraktionsreagens kam dabei Tetrachlormethan (CCl4) zum Einsatz. Es 
werden 10 Zyklen im Extraktionsgerät durchgeführt. 
 
Bei der Entfernung der Silan-Schicht der Basaltproben wird die Extraktion in einer Lösung 
durchgeführt. Als Extraktionsreagens kam Aceton (CH3COCH3) zum Einsatz. Es werden drei 
Zyklen angewendet. 
 
6.2 Entfernung der Schlichten von Mikrofilamentgewebe  
 
Sofern bei Gewebeproben die Faserzusammensetzung unbekannt ist, sollte diese zuvor 
bestimmt werden, denn bei Kenntnis des Fasermaterials ist schon eine gewisse Eingrenzung 
der möglicherweise applizierten Schlichteart möglich. 
 
Z. B. besitzen auf PES- und PA-Fasern nur synthetischen Schlichten eine ausreichende 
Haftung. Natürliche Schlichtearten wie Stärke und –derivate sowie synthetische Polymere 
sind dagegen auf Cellulosefasern anzutreffen. 
 
Zur Bestimmung der Schlichteart bestehen folgende Untersuchungsmöglichkeiten: 
- Schlichtenachweise direkt auf der Gewebeoberfläche, 
- Schlichtenachweise im wässrigen Extrakt. 
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Schlichtenachweis auf der Gewebeoberfläche 
Die schnellste Nachweismethode auf Gewebeoberflächen ist eine Anfärbung der Schlichte 
mit entsprechenden Farbreagenzien (Anlage C). Diese Tests sind allerdings nur möglich, 
wenn das Fasermaterial nicht mitangefärbt wird. 
Entschlichten von Chemiefasern 
Tissocyl CSB 50 %  3,0 g/l  
Atznatron   2,0 g/l 
Flottenverhältnis  1:30 
30 min. bei 80° C entschlichten 
Waschen 
Tissocyl CSB 50 %  1,5 g/l  
Atznatron   2,0 g/l 
30 min. bei 80 °C waschen 
Spülen 
Es wird zweimal bei 80 °C 10 min. mit Wasser gespült. 
 
Löslichkeits- und Anfärbtest mit basischen Farbstoffen 
Durch einige Anfärbtests werden meist bestimmte Schlichten selbst nicht nachgewiesen, 
sondern nur spezielle Bausteine oder Endgruppen in den Molekülen. Ein Beispiel hierfür ist 
die Reaktion basischer Farbstoffe mit anionischen Gruppierungen in Polyacrylat-Schlichten. 
Eine Unterscheidung dieser meist auf PES-Fasern beaufschlagten Schlichtearten gelingt 
jedoch überwiegend durch eine Kombination verschiedener Tests. 
Die Anfärbtests sind anwendbar zum Nachweis von Schlichten auf Basis von Schlichtearten: 
Nachweis von Polyacrylatschlichten: 
Reagenz: 1,0 %ige essigsaure Lösung von Benzacrylrot BL fl. 50 % bzw. 0,5 %ige essigsaure 
Lösung von Astrazonrot F3BL 
 
Eine ca. 10 cm² große Gewebeprobe wird in die Reagenzlösung bis zur vollständigen 
Benetzung (ca. 5 s) getaucht, dann wird die Gewebeprobe für 30 s auf einer Gasplatte 
abgelegt. Anschließend wird die Probe in einem Becherglas mit Wasser (Flottenverhältnis 
1:500 bis 1: 1000) während 60 s unter Rühren gespült, herausgenommen, kurz in frisches 
Wasser (ca. 2 s) getaucht und auf einer Glasplatte an der Luft oder im Trockenschrank bei ca. 
100 °C getrocknet. 
Auswertung der  Anfärbtests: 
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Bei Anwesenheit von Polyacrylat- oder Polyesterschlichte wird die nach 1. behandelte Probe 
je nach Schlichtekonzentration hell bis intensiv rot angefärbt.  
 
6.3 Inline-Plasmavorbehandlungen 
 
Als Inline-Vorbehandlung wird eine Behandlung der Substratoberfläche unmittelbar vor der 
Beschichtung in der Beschichtungsanlage selbst bezeichnet.  
 
Zu den Plasmavorbehandlungen gehören der Oberflächenabtrag und die 
Oberflächenaktivierung / -modifikation. Oberflächenabtrag bedeutet im Wesentlichen die 
Entfernung der obersten Atom- bzw. Moleküllagen sowie vorhandener Schmutzschichten. 
Die Oberflächenaktivierung dient zur Vorbehandlung von Kunststoffoberflächen, um 
insbesondere das Haftvermögen von aufzutragenden zusätzlichen funktionellen Schichten zu 
verbessern.  
 
Es werden alle Proben unmittelbar vor der Beschichtung in der Labor-Sputter-Anlage Ultra S 
150 an der Hochschule Zittau / Görlitz (FH) einer Plasmavorbehandlung unterzogen. 
 
Eine Plasmaanregung mittels Hohlkatode während der Bedampfung auf den 
Folienbedampfungsanlagen FOBA I und II des FEP Fraunhofer Institutes für 
Elektronenstrahl- und Plasmatechnik und der Unitec GmbH wirken sich nicht grundsätzlich 
günstig auf die Schichthaftung aus. Eine Erklärung dafür ist das Herauslösen größerer 
Mengen schwach gebundener Bestandteile aus oberflächennahen Bereichen durch das 
Plasma. In der Folge wird das Schichtwachstum stark gestört. 
 
6.4 Vorbehandlung mit Sauerstoffplasma 
 
Die Vorbehandlung mittels Sauerstoffplasma wird in der Dresdner Transferstelle für 
Vakuumtechnik e. V. Dresden durchgeführt. 
 
Die Plasmabehandlung  unter Verwendung des reaktiven Gases Sauerstoff erfolgt in der 
Plasmalaboranlage Univex 300 (Fa. Leybold- Heraeus GmbH, Köln) mittels einer DC 
Magnetron Quelle. 
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Zur Ermittlung der optimalen Versuchsparameter werden Vorversuche durchgeführt, deren 
Beurteilung über die Randwinkelmessung erfolgt. Für das Gas Sauerstoff ergaben sich die 
effektivsten Leistungen im Bereich um 20 W. Die Durchflussraten beschränken sich 
bezüglich anlagentechnischer Grenzen auf maximal 50 ml/min für reaktive Gase bzw. 150 
ml/min. für Edelgase. Es gilt zu beachten, dass mit zunehmender Durchflussrate auch der 
Prozessdruck anstieg. Um den erforderlichen Prozessdruck (Tab. 6.1) einzuhalten, sind 
maximal 85 ml/min möglich. Daraus ableitend wurden für Sauerstoff und Stickstoff 50 
ml/min und für Helium 85 ml/min gewählt, da bei letzterem die niedrigere Rate nicht 
ausreicht, um das Gas zu zünden. Der Abstand zwischen dem Substrathalter und der Quelle 
beträgt 120 mm. 
 
Die endgültig verwendeten Versuchsparameter sind in Tab. 6.1 aufgelistet. Nach Beendigung 
des Plasmaprozesses wird der Rezipient belüftet und diese den nachfolgenden 
Beschichtungsverfahren zugeführt.    
 
Basisdruck in mbar 
Prozessdruck, (während der Aktivierung) in mbar 
Leistung in W 
Dauer der Aktivierung in s 
4,0 * 10-5
1,5 * 10-1
20 
0 bis 120 
Tab. 6.1 Parameter für die Plasmabehandlung 
 
6.5 Vorbehandlung mit Gasphasenfluorierung  
 
Die Proben werden im Forschungsinstitut für Leder und Kunststoffbahnen GmbH, Freiberg 
(FILK) mit verschiedenen Fluorkonzentrationen vorbehandelt. Tab. 6.2 enthält die 
Versuchsparameter für die Gasphasenfluorierung. 
 
Prozessparameter Gasphasenfluorierung 
Fluor-Konzentration (xF) [%] 1, 2 und 3 
Geschwindigkeit (vF) [m/min] 
Reaktionstemperatur [° C] 
5  
25  
Tab. 6.2 Prozessparameter während der Fluorierung 
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Das Ziel aller Verfahren ist es, die Bildung von Neben- oder Zersetzungsprodukten so weit 
wie möglich zu verringern. Gleichzeitig ist es notwendig, eine hohe Ausbeute der 
Zielverbindung zu erreichen. Die Optimierung der Reaktion gelingt durch die Steuerung der 
Prozessparameter: 
- Reagenzkonzentration, 
- Reaktionstemperatur und 
- Reaktionszeit. 
Die verschiedenen Verfahren lassen sich vereinfachend in zwei Bereiche aufteilen: 
- Einphasenfluorierung und 
- Zweiphasenfluorierung. 
 
Es wird die Einphasenfluorierung durchgeführt. Bei der Einphasenfluorierung liegt die zu 
fluorierende Substanz und das Fluorierungsmedium (F2 verdünnt mit einem inerten  
Lösungsmittel bzw. mit der Substanz als Lösungsmittel) in ein und derselben Phase vor. Die 
Fluorierungen werden an jeweils zwei Gewebe- und Folieproben vorgenommen.  
 
 
Abb. 6.1 Schematische Darstellung einer Fluorierungsanlage /187/ 
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Fluor stellt das stärkste elektronegative Element des Periodensystems dar und reagiert als 
starkes Oxidationsmittel praktisch mit allen anorganischen und organischen Verbindungen. 
Die Reaktionen, die sich an der Polymeroberfläche bei Einwirkung von Fluor abspielen, sind 
darauf zurückzuführen. Das führt zu einer Substitution von Wasserstoffatomen aus der 
Polymerkette durch Fluoratome. Je nach Intensität des Prozesses bilden sich CF, CF2 oder 
CF3 –Gruppen (siehe Kap. 3, S. 31).  
 
Die Einführung von Fluoratomen in der Polymerkette ist für das Ansteigen der Polarität nach 
dem Prozess der Gasphasenfluorierung verantwortlich. Es bilden sich weiterhin 
Carboxylgruppen und Epoxybrücken, weil die an der Polymeroberfläche entstandenen freien 
Radikale mit dem Luftsauerstoff reagieren. 
 
Da die Fluoratome chemisch an den Kohlenstoffatomen der Polymerkette gebunden sind, sind 
die Oberflächeneffekte durch eine hohe Langzeitstabilität gekennzeichnet. 
 
Eine für Fluorierungsreaktionen geeignete Anlage besteht grundsätzlich aus folgenden 
Einheiten: Gasversorgung, Gasmischstation, Fluorierungsreaktor und Entsorgungsstation. Der 
Aufbau der benutzten Labor- Fluorierungsanlage ist in Abb. 6.1 dargestellt. 
 
6.6 Beschichtungsverfahren 
 
Die Beschichtungen werden in der Labor-Sputter- und Plasmabehandlungsanlage Ultra S 150 
der Hochschule Zittau / Görlitz (FH), den Batch-Anlagen HTC 1000/4 ABS und SB 2000 bei 
der Techno-Coat Oberflächentechnik GmbH, in der  Labor-Sputter- und 
Plasmabehandlungsanlage Univex 300 der Dresdner Transferstelle für Vakuumtechnik e. V. 
Dresden und in der Labor-Sputter- und Plasmabehandlungsanlage (Box coater B 63) des 
Instituts für Halbleiter- und Mikrosystemtechnik der TU Dresden durchgeführt. Der 
Beschichtungsumfang (Versuchsmatrix) für diese Anlagen ist der Anlage D zu entnehmen. 
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6.6.1 Sputter-Beschichtungen mit Substratvorbehandlungen 
 
Normalerweise reicht eine Beschichtung unbehandelter Substrate für eine gute Schichthaftung 
nicht aus. Deswegen werden die Proben in Vorbehandlungsprozessen einer Sauerstoffplasma- 
sowie einer Gasphasenfluorierung ausgesetzt und anschließend metallisiert mit Kupfer. Die 
Versuchsparameter sind der Anlagen Tab. D-6 zu entnehmen.  
 
Allgemein /188-189/: 
Das Beschichtungsmaterial wird bei der Magnetron-Sputtertechnik nicht verdampft sondern 
zerstäubt. Dieses Verfahren wird hauptsächlich dort angewendet, wo die Materialien starken 
thermischen Schwankungen ausgesetzt sind. 
 
Ein Target (Metall oder Metall-Legierung) steht bei diesem Verfahren einem Substrat auf 
wenige Zentimeter Abstand gegenüber (siehe Anlage E). Eine Plasmaentladung findet 
zwischen diesen beiden Partnern in einem Prozessgas (Argon) statt. Die durch die Entladung 
entstandenen Argon-Ionen werden zum Target hin beschleunigt und schlagen auf Grund ihrer 
hohen kinetischen Energie neutrale Atome oder Molekülbruchstücke aus der Target-
Oberfläche heraus, die mit hoher Geschwindigkeit auf das Substrat zufliegen und dort 
kondensieren. 
 
Die Atome haben gegenüber dem thermischen Verdampfen eine 10 – 1000-fach höhere 
kinetische Energie. Die Haftfestigkeit der Schichten ist deshalb auch vergleichsweise 
grundsätzlich höher. 
 
Die Tatsache, dass die Beschichtungsmaterialien nicht durch die Schmelzphase gehen,  ist ein 
weiterer Vorteil des Zerstäubens. Durch Anwendung eines Magnetfeldes kann der Nachteil 
einer geringen Beschichtungsrate während des Sputterprozesses vermieden werden. Unterhalb 
des Targets ist bei diesem Prozess ein Permanentmagnetsystem angeordnet, dass auf der 
Targetoberfläche ein ringförmig geschlossenes Magnetfeld erzeugt. 
 
Die Elektronen bewegen sich auf Zykloidenbahnen innerhalb des ringförmigen tunnelartigen 
Magnetfeldes, wobei sie mehrfach mit neutralen Gasmolekülen zusammenstoßen und dabei 
neue Ladungsträger, Elektronen und Ionen, erzeugen, die ebenfalls ihren Impuls auf das 
Targetmaterial übertragen. Es besteht die Möglichkeit, Metalle und Legierungen in einfacher 
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Weise und nahezu stöchiometrisch zu zerstäuben. Außerdem kann eine reaktive 
Prozessführung realisiert werden. Dabei werden neben dem Prozessgas, meist Argon, 
entsprechende Reaktivgase wie beispielweise Sauerstoff, Stickstoff oder 
kohlenwasserstoffhaltige Gasgemische zugeführt. 
 
6.6.2 Batchbeschichtungen 
 
Für die Batchbeschichtung kommt auch das Targetmaterial Kupfer zum Einsatz. Die 
Versuchsbedingungen sind in der Anlage D (Tab. D-1 und D-2) dargestellt. 
 
Für die meisten Beschichtungen stehen zwei industrielle Beschichtungsanlagen vom Typ 
HTC 1000/4 ABS (Abb. 6.2) zur Verfügung. Diese Anlagen arbeiten im Batchbetrieb nach 
den Prinzipien reaktives Magnetron-Sputtern /90/. 
 
Um eine beidseitige Beschichtung der Substrate zu realisieren und um möglichst viele Proben 
auf einmal beschichten zu können, wird eine sternförmige Konstruktion als Aufhängung für 
die Stoffbahnen von (30 x 60) cm² entwickelt. Diese Aufhängung ermöglicht eine Anordnung 
von maximal acht freihängenden Gewebeproben in der Beschichtungskammer. 
 
 
Abb. 6.2 Anlage HTC 1000/4 ABS 
 
Ein Nachteil dieser Probenanordnung ist allerdings, dass die Beschichtung auf der 
Substratoberfläche nicht homogen erfolgt, sondern die Schichtdicke mit abnehmender Distanz 
zur Hauptrotationsachse des Substrathalters kleiner wird.  
 
Die maximale Kammertemperatur wird als Grundlage für die Beschichtungsparameter 
herangezogen. Da die Temperatur unmittelbar an der Substratoberfläche während des 
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Schichtauftrags nicht bestimmt werden konnte. Diese lag zwischen 130°C und 160°C und 
damit unterhalb der Erweichungsbereiche der eingesetzten Faserstoffe von mindestens 170°C. 
Gemessen wird an der Spitze und am Fuß der Hauptrotationsachse des Substrathalters. Diese 
Temperatureinwirkung hat keinen signifikanten Festigkeitsverlust der Gewebeproben zur 
Folge. 
 
6.6.3 Bandbeschichtungen im Rollcoater 
 
Bänder des PES-Gewebes werden mit einem Sputter-Rollcoater LBA 200 mit Kupfer und 
Aluminium in Schichtdicken von etwa 100 und 150 nm metallisiert (siehe Anlage, Tab. D-4), 
um den Nachweis für die Beschichtbarkeit textiler Bahnware zu erbringen. 
 
Hinsichtlich der Aluminiumbedampfung des PES-Gewebes in der Anlage FOBA || bei 
verschiedenen Prozessparametern sei auf Kabir /190/ verwiesen. Variiert werden die 
Bandgeschwindigkeiten, die Verdampfungsraten der Schiffchen sowie die Zusammensetzung 
des Plasmas.  
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7 Experimentelle Untersuchungen zur Bewertung der Haftung und der 
funktionellen Eigenschaften der metallischen Schichten auf den textilen 
Substraten 
7.1 Untersuchung der Oberfläche 
7.1.1 Messung der Kontaktwinkel 
 
Die Randwinkelmessung (Kontaktwinkelmessung) ist ein gängiges Verfahren zur Beurteilung 
der Benetzbarkeit bzw. zur Ermittlung von Oberflächenspannungen eines Materials. In dieser 
Arbeit wird dabei das Augenmark auf die Methode des liegenden Tropfens gelegt (Abb. 2.4, 
Seite 12). Grundlage dieser Methode ist die Young’sche Gleichung (Gleichung (2.3) in Kap. 
2.2.4). Mit Hilfe des gemessenen Randwinkels θ und der bekannten Oberflächenspannung der 
Tropfenflüssigkeit γlv kann die Oberflächenspannung des Festkörpers γsv sowie deren disperser 
(γsvd) und polarer (γsvp) Anteil bestimmt werden. 
 
7.1.2 Röntgenfluoreszenzmessung 
 
Die Schichtdickenmessung kann auf Oberflächen unterschiedlichster Materialien mittels 
verschiedener Verfahren (z. B. CoatingWatch, Kalottenschliff, Röntgenfluoreszenz) erfolgen. 
Die CoatingWatch ist eine Apparatur, die die Substratoberfläche während der Beschichtung 
schrittweise durch eine verschiebbare Maske abdeckt und somit die Analyse sowohl der 
zeitlichen Entwicklung des Aufwachsens einer Schicht als auch die Änderungen in der 
Faserstruktur durch Prozesseinflüsse ermöglicht. Beim Kalottenschliffverfahren wird die 
Schichtdicke an Referenzproben aus Edelstahl ermittelt. Da die Schichtdicken in den 
Batchanlagen nicht insitu erfasst werden konnten, werden sie mit der Röntgenfluoreszenz-
Messmethode bestimmt (Abb. 7.1 und 7.2). 
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Abb. 7.1 Prinzipieller Aufbau der Röntgenfluoreszenz-Messung 
 
      
Probenhalter 
r
    Abb. 7.2 Röntgenfluoreszenz (XRF)-Messgerät 
 
Dabei wird die Schichtseite der Probe mit Röntgenstrahlung bestrahlt und die 
emittierten charakteristischen Röntgenlinie der Kupfer K Alpha Strahlung (Sc
gemessen, wobei der Untergrund der kontinuierlichen Bremsstrahlung abgezogen
 
Das Röntgenfluoreszenzverfahren basiert auf der Auswertung der Sekundärst
beschichteten Bauteils. Dabei wird mittels einer Röntgenröhre zunächst ein
erzeugt und über eine Kollimatoreinheit auf das Bauteil gelenkt. Im Bauteil ents
Sekundärstrahlung, welche zurückgestreut wird. Die Primärstrahlung v
Elektronen im Bauteil höhere Energieniveaus anzunehmen. Durch das ZurTastatuIntensität der 
hichtmaterial) 
 wird.   
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 Primärstrahl 
teht daraufhin 
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Elektronen auf ihre ursprünglichen Energieniveaus entsteht die Sekundärstrahlung. Die  
Sekundärstrahlung ist spezifisch für jedes chemische Element. Ein Röntgendetektor (X-Ray 
Detektor) nimmt die Rückstrahlung auf /191/. 
 
Die Rückstrahlung ist gekennzeichnet durch die chemischen Elemente, welche im Substrat 
und der Schicht vorhanden sind. Die Intensität der Rückstrahlung wird durch die Schichtdicke 
maßgeblich bestimmt, da diese für die Schwächung der Strahlung verantwortlich ist. Bei 
einem hinsichtlich des Schicht- und des Substratmaterials bekannten Schichtsystem ist mit 
diesem Verfahren die Bestimmung der Schichtdicke möglich. Die Genauigkeit des 
Verfahrens liegt bei 1 Mikrometer. Voraussetzung ist die vorhergehende Justierung mit 
bekannten Musterproben. Das Verfahren kann auch bei Mehrschichtsystemen eingesetzt 
werden.  
 
7.2 Mechanische Eigenschaften der Schichten 
 
Die Haftfestigkeit von Oberflächenschichten stellt streng genommen keine Schichteigenschaft 
dar.  Die Kenntnis der Haftung von dünnen Schichten und Überzügen ist für jeden 
Anwendungsfall von ausschlaggebender Bedeutung. Die Haftfestigkeit als Systemeigenschaft 
von Schicht und Werkstoff - möglicherweise unter Einbeziehung von Zwischenschichten - ist 
genau betrachtet die Energie pro Flächeneinheit, die das Ablösen des Überzugs verhindert. 
Diese kann im Grunde nur gemessen werden, wenn die Ablösung des Überzugs in der 
Grenzschicht erfolgt. In praktischen Fällen kann der Fehler aber auch in einem kohäsiven 
Bruch in der Schicht oder im Grundwerkstoff liegen. Die Verhältnisse liegen noch 
komplizierter bei Schicht / Substrat-Systemen mit Zwischenschichten oder bei 
Mehrfachsystemen. In diesen Fällen kann von einer effektiven Haftfestigkeit des Überzugs 
gesprochen werden. 
 
Die bekannten Verfahren zur Charakterisierung der Haftfestigkeit unterteilen sich in die 
qualitativen und quantitativen Verfahren. Dabei zeigt sich, dass selbst qualitative Verfahren 
zu reproduzierbaren quantitativen Messgrößen führen können, die sich zur praktischen 
Charakterisierung von Überzügen und Schichten heranziehen lassen. Grundsätzlich muss 
festgestellt werden, dass die im Folgenden beschriebenen Tests teils zu direkten qualitativen 
oder quantitativen Aussagen über die Haftfestigkeit führen, teils aber auch die Schichthaftung 
bzw. -ablösung durch chemische Prozesse wie z. B. bei Wasserstoffpermeation untersuchen. 
Zum Teil werden auch Poren oder Rissbildung bei mechanischer Beanspruchung als Maß für 
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die Haftfestigkeit herangezogen, was im Grundsatz eher einer Einsatzprüfung als einer 
Haftfestigkeitsprüfung entspricht. 
 
Nur wenn die Schicht gut haftet, kann sie ihre Funktion erfüllen. Bevor also eine Bestimmung 
von Oberflächeneigenschaften sinnvoll ist, muss eine ausreichende Haftung der Schichten 
sichergestellt und überprüft werden. 
 
Ein wesentliches Qualitätsmerkmal für die textilen Flächen ist die Dauerhaftfestigkeit des 
Verbundes beschichteter Textilien und den daraus hergestellten Waren. Deshalb werden zur 
Beurteilung der mechanischen Eigenschaften der Schichten verschiedene Methoden heran-
gezogen. 
  
Prüfung der Haftfestigkeit: 
Als besonders geeignet für die eigenen Untersuchungen werden der Klebeband (Scotch tape)-
Test, Scheuertest und der Peeltest ausgewählt. 
 
Klebeband (Scotch tape)-Test /39/ 
Für sehr geringe Haftfestigkeiten, wie sie beispielsweise für dekorative Überzüge auf 
Kunststoffen vorliegen, wird häufig ein Abreißtest mittels eines Kunststoffklebestreifens (z. 
B. Tesafilm, Scotch tape) verwendet. Dazu wird ein Klebestreifen möglichst hoher Haftkraft 
(etwa 8 N pro 25 mm Breite) aufgeklebt, wobei keine Luftblasen vorhanden sein dürfen. Nach 
10 s wird der Klebestreifen wieder abgestreift. Zuvor wird mit einem Ritzmesser der zu 
prüfende Schichtteil eingeritzt, damit sich die Schicht mit den Klebestreifen ablöst. Wenn die 
Probe auf einer Waage oder einem Kraftmesser befestigt ist, kann man beim Abziehen des 
Klebestreifens die Haftkraft messen. Im Grundsatz ist diese Prüfmethode aber eher den 
qualitativen Verfahren zuzuordnen. 
 
Scheuertest /188/ 
Die Abriebfestigkeit der Schichten wird nach DIN EN 530 (Abriebfestigkeit von 
Schutzkleidungsmaterial) mit einem Martindale-Scheuergerät vom Typ III Abrasion Tester 
(Good- band Jeffreys) untersucht. Kreisförmige Proben werden in diesem Test von 38 mm 
Durchmesser unter einem bekannten Druck, in diesem Fall 9 kPa, gegen ein 
Standardschleifmittel (Filz) gerieben. Für die Untersuchungen werden am Gerät 
Scheuertouren von 400, 600, 800 und 3000 U/min eingestellt. 
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Vier Proben können gleichzeitig geprüft werden, wobei jede separat in einen Probenhalter 
eingebaut wird. Das Schleifmaterial, gegen das die Proben gerieben werden, wird fest in eine 
Halterung auf dem Abriebtisch eingespannt. Um einen möglichen Metall-Metall-Kontakt zu 
verhindern, wird das Schleifmittel auf eine Unterlage aus Filz aufgelegt. Die Bewegung, die 
durch die Proben über dem Schleifmittel beschrieben wird, ist bekannt als Lissajous-Figur. 
Die Figur ändert sich von einem Kreis über eine Ellipse in die diagonal gegenüberliegende 
Richtung. Diese sich ständig ändernde Bewegung stellt sicher, dass die Oberflächenfasern der 
Proben in jeder Richtung mechanisch beansprucht werden. Die geprüften Proben werden nach 
einer bestimmten Anzahl von Umdrehungen visuell ausgewertet. 
 
 
Abb. 7.3  Martindale-Scheuergerät 
 
Peel-Test /189/ 
Der Peel-Test (Abb. 7.4a, 7.4b) wird zur Bestim
Schichten eingesetzt. Für die Versuche kommt das u
Einsatz. Es handelt sich dabei um ein universelles p
Messung der Haftfestigkeit hochadhärenter Diama
Farbanstriche (Hesiometer) als auch zur Durchfü
genutzt werden kann. Die Probenträger zur Pull-U
Peel- Untersuchungen vom 90°-Typ und den gebrä
als auch für starre Substrate gestatten. 
 
Für Untersuchungen der Trägermaterialien mit ein
bewegliche Schlitten als Probenträger verwendet
während der Versuche gewährleistet wird. Der 
Abrissstelle befindet sich stets exakt über dem KraftProbenhaltermung des Haftvermögens vielfältigster 
niverselle Messgerät Romulus III-A zum 
hysikalisches Messgerät, das sowohl zur 
ntschichten (Stylometer) und elastischer 
hrung von Peel-, Tear-, Lap Sheartests 
p-Plattform sind so konstruiert, dass sie 
uchlicheren 180°-Typ sowohl für flexible 
em Abrisswinkel vom 90°-Typ wird der 
, so dass die Mitbewegung der Probe 
Abrisswinkel bleibt konstant und die 
messer. 
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Abb. 7.4a Schema des Peeltestes 
 
 
Abb. 7.4b Ansicht nach erfolgtem Peeltest  
 
Mittels eines standardisierten Klebstoffs (Lohmann, Duplocoll 370) werden die 
Trägermaterialien von (15 × 100) mm² auf ein PVC-Plättchen geklebt. Das Plättchen wird mit 
dem losen Ende in Richtung des Zugkabels auf dem Schlitten platziert und anschließend wird 
der Zugversuch unter standardisierten Bedingungen durchgeführt. Die Steuerung des Gerätes 
und die Messdatenaufnahme erfolgen durch eine Zeta Software der Quad Group. Es können 
einzelne Messwerte der Haftfestigkeit und deren entsprechende Diagramme erfasst werden. 
 
Stirnabreißtest (Pull-off, Zug-, Perpendiculartest) /36/ 
Bei diesem Verfahren erfolgt die Trennung des Verbunds durch eine senkrecht zur 
Haftverbindung einwirkende Kraft. Die Ankopplung der Prüfkraft wird über ein oder zwei 
mit der Probe verklebte Prüfstempel realisiert. Eine indirekte Krafteinleitung ist von der 
Dicke des Substrats abhängig. 
Anforderung an die Prüfeinrichtung: 
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Erzeugung großer Prüfkräfte (bis 50 kN), biegemomentfreies- und torsionsmomentfreies 
Einleiten der Zugkraft auf den Prüfkörper, möglichst trägheitsfreies Messen und Aufzeichnen 
der Prüfkraft. 
 
Anforderung an die Probenvorbereitung: 
Zentrisches Verkleben der Prüfstempel mittels Zentriereinrichtung, Einstellbarkeit des 
gewünschten Anpressdrucks, Verbundfestigkeit zwischen Stempel und Klebstoff muss größer 
sein als zwischen Schicht und Substrat. Klebstoff darf die Beschichtung nicht beeinflussen.  
 
7.3 Untersuchung der morphologischen und stöchiometrischen Eigenschaften der 
Schichten 
7.3.1 Rasterelektronenmikroskopie/Lichtmikroskopie /192/ 
 
Morphologische Veränderungen der Substratoberflächen werden mittels Rasterelektronen- 
mikroskopie (DSM 982 GEMINI), Elektronenmikroskopie, Auflichtmikroskopie (Neophot 
32, Carl Zeiss Jana) sowie Atom-Kraft-Mikroskopie aufgenommen und mit der Software Pro 
Image von Mikromotion mit verschiedenen Vergrößerungen ausgewertet. 
 
Das digitalisierte Feldemissions-Rasterelektronenmikroskop DSM 982 GEMINI mit neuer, 
bahnbrechender Elektronenoptik, integriertem 4 MB-Bildspeicher, einer 240 MB Festplatte 
zur internen Bildspeicherung sowie Laufwerken zum externen Ablegen von Daten und 
Bildern ist ein hochauflösendes, mit großer analytischer Präparatkammer ausgerüstetes Gerät. 
 
Damit ist es möglich, schnell und auf einfache Weise Erkenntnisse über die 
Zusammensetzung und Morphologie von Oberflächen der Präparate bis weit in den Sub-
Mikrometerbereich hinein zu gewinnen. Mit einem Vergrößerungsbereich von 10-fach bis 
700000-fach ist sowohl die Untersuchung von Makrostrukturen als auch von Mikrostrukturen 
möglich. 
 
Durch spezielle Zusätze kann der Anwendungsbereich noch erheblich ausgeweitet werden, 
womit beispielsweise analytische Untersuchungen in Mikrobereichen der Oberfläche möglich 
werden. 
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Die Bedienung des Gerätes kann sowohl über konventionelle Schaltelemente als auch über 
die Tastatur bzw. Maus (Zusatz) erfolgen. Elektronenoptik und Vakuumsteuerung werden 
konventionell, Funktionen des Bildspeichers mit der Tastatur oder Maus (Zusatz) bedient. 
Zentral auf der Bedienungsfront befindet sich ein separater Infoschirm für die Darstellung der 
Menüs. 
 
Probenvorbereitung für REM: 
- Herausschneiden einer Probe mit einer Fläche von 1 cm² aus dem jeweilige Material, 
- Aufkleben der gewonnenen Probe auf ein leitfähiges Kohlenstoffpad, 
- An den Rändern der Probe wird mit Leitsilber eine elektrische Ableitung geschaffen,  
- Bedampfung der Proben mit wenig C (Kohlenstoff) und um eine bessere elektrische 
Leitfähigkeit zu erzielen anschließend mit Au (Gold). 
 
Lichtmikroskopie 
Es wird ein Lichtmikroskop Neophot 32, Fa. Carl Zeiss GmbH, Tatzendpromende 1a 07745 
Jena, benutzt.  
 
Prinzipiell sind die LS-Mikroskopsysteme (Laser-Scanning-Mikroskopie) auch als normale 
Lichtmikroskope in Auf- und Durchlicht zu verwenden, was teilweise den Vergleich 
zwischen den Methoden besonders erleichtert. Auch bei der LS-Mikroskopie sind 
Untersuchungen im Auflicht möglich. Da das LSM-Bild als gerastertes (mit Spiegelscannern) 
Punktbild (Punkt zu Punkt Abbildung) entsteht, haben diese Bilder einen größeren 
Kontrastumfang. Bei hoch reflektierenden geneigten Oberflächen hat die Punktabbildung der 
konfokalen Mikroskopie den Nachteil, überhaupt noch von den Proben reflektiertes Licht mit 
den Objektiven einzufangen. Hochaperturige Objektive sind deshalb im Einsatz, wobei sich 
bei steigender Objektivapertur die bildseitige Schnittweite (Objektabstand) verringert.  
 
7.3.2 Atomkraftmikroskopie-AFM 
 
Funktionsweise des AFM 
Aufgrund ihrer hohen Auflösung und Präzision hat sich die Rasterkraftmikroskopie zu einem 
Standardverfahren bei der ortsaufgelösten Ermittlung von Topographien im Mikrometer- und 
Nanometerbereich etabliert. Sowohl die Detektion elektrostatischer Kräfte als auch die 
Bestimmung der Unterschiede in der Steifigkeit der jeweiligen lokalen Fläche im Bezug zur 
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Umgebung sind Beispiele für die erweiterten apparativen Möglichkeiten des AFM. Zur 
Verfügung stehen verschiedene Messtechniken wie z. B. Contact Mode oder Tapping Mode 
/47/. Das AFM besteht aus einem Positioniertisch, der über einen viergeteilten Piezokristall in 
x, y-Richtung bewegt wird und über dem ein Cantilever (Siliziumbalken) mit einer feinen 
pyramidenförmigen Silizium- oder Siliziumnitridspitze über die Probe rastert. Die 
Registrierung der vertikalen Bewegungen des Cantilevers erfolgt durch einen Laserstrahl, der 
auf die verspiegelte Oberseite des Cantilevers gerichtet ist und von dort auf eine viergeteilte 
Photodiode gelenkt wird. Messgröße ist die Differenz der Spannung der einzelnen Bereiche 
der Photodiode infolge der Bewegung des Laserstrahls. Auf diese Weise lässt sich unter 
Berücksichtigung der Form der Cantileverspitze eine Projektion des gescannten 
Oberflächenbereiches herstellen. Bei polymeren Festkörpern liegt die Auflösungsgrenze bei 
ca. 100 nm /40/. 
 
Contact Mode - Eine Oberfläche im Kontakt mit dem Cantilever abzutasten, wird Contact 
Mode genannt und ist die ursprüngliche AFM-Technik. In der Durchführung ist die Technik 
der Contact Mode vergleichsweise einfach, besitzt aber für bestimmte Probeneigenschaften 
starke Einschränkungen. 
 
Tapping Mode /193/ - Die Cantileverspitze kann hierbei über die Probenoberfläche geführt 
oder bei geringen Probengrößen die Probe selbst bewegt werden. Für die Darstellung von 
geringsten Topographieunterschieden empfiehlt sich deshalb der Tapping Mode. 
 
Im Tapping Mode befindet sich die Cantileverspitze nicht permanent im Kontakt mit der 
Oberfläche, sondern schwingt zyklisch mit einer Frequenz nahe der Eigenfrequenz des 
Cantilevers. Bei der Einstellung des Cantilevers kann dieser frei schwingen. Die Spitze wird 
anschließend der Oberfläche angenähert und an einem bestimmten Punkt durch die 
Oberflächentopographie in ihrer Schwingung eingeschränkt. Die Amplitudendämpfung beim 
Kontakt mit der Oberfläche ist ein Maß für die vertikalen Unterschiede auf der Probe. Die 
Kraft beim Aufsetzen bzw. Tappen ist so gering, dass eine Beschädigung der 
Probenoberfläche ausgeschlossen wird. Im Tapping Mode können neben dem reinen 
Höhenprofil noch weitere Oberflächeneigenschaften abgebildet werden. Zu beachten ist, dass 
beim AFM im Höhenprofil immer nur ein Mischsignal, welches aus der Probentopographie 
und der Spitzengeometrie resultiert, wiedergegeben wird. Praktisch bedeutet das, dass eine 
Spitze mit einem mehr oder minder definierten Öffnungswinkel und einem endlich kleinen 
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Spitzenradius über die raue Oberfläche rastert. In der Projektion wirkt damit jede scharfe 
Kante oder Spitze stumpf und verschmiert. Die Dimensionen von exponierten Strukturen auf 
der Oberfläche können nicht scharf abgrenzt bzw. vermessen werden. Beim Amplitudenbild 
wird nicht die Topographie selbst projiziert, sondern nur die Lage von Stufen und Kanten, 
indem die Änderung der Dämpfung des Gesamtsignals bestimmt wird. Bei relativ glatten 
Oberflächen ist die Gesamtdämpfung des schwingenden Cantilevers in Abhängigkeit von der 
Auflage annähernd konstant. Trifft die Spitze auf eine Kante, so sorgt der Effekt, der auch für 
die „Verschmierung“ der Topographie verantwortlich ist, für eine Änderung der Schwingung 
des Cantilevers durch den zusätzlichen Reibungsanteil. Hieraus resultiert eine Dämpfung der 
Amplitude beim Rückschwingen, so dass die Kontur des zu bestimmenden Objektes als 
scharfe Linie abgebildet werden kann. Eine weitere Möglichkeit, die der Tapping Mode 
liefert, ist die Abbildung von hart - weich Kontrasten auf der Probenoberfläche. Hierzu wird 
wiederum die Dämpfung der Anregung ausgewertet. Im sogenannten Phasenkontrast wird die 
Phasenverschiebung zwischen dem Anregungssignal, welches den Cantilever zum Schwingen 
anregt und der resultierenden Rückstellbewegung nach dem Kontakt mit der Probe 
aufgezeichnet. Dieser Kontakt ist nur bedingt als elastisch anzusehen. Real ist die Bewegung 
des reflektierten Cantilevers, die Überlagerung eines elastischen und eines unelastischen 
Stoßes. Dieses Verhältnis entspricht den jeweiligen mechanischen Gegebenheiten der 
Probenoberfläche zur Siliziumspitze. Damit lassen sich z. B. Materialeinschlüsse, die auf der 
Oberfläche keine Höhenunterschiede aufweisen, anhand ihrer unterschiedlichen elastischen 
Reflexion der Cantileverspitze, detektieren. 
 
7.3.3 Röntgen-Photoelektronenspektroskopie (XPS) /193/ 
 
Diese Untersuchungsmethode dient der oberflächenselektiven Ermittlung der Elementarzu-
sammensetzung der Materialoberflächen. Zum Einsatz kommt das Röntgen-
Photoelektronenspektrometer AXIS ULTRA der Fa. Kratos Analytical (Manchester, 
Großbritannien). Die Nachweisgrenze der Methode beträgt ca. 0,1 Atom-%, die spektrale 
Energieauslösung der hier untersuchten Proben ca. 0.6 eV und die Informationstiefe maximal 
8 nm. Aus der Signalform kann auf die chemische Umgebung einzelner Elemente geschlossen 
werden. Die Untersuchungen werden am Institut für Polymerforschung Dresden e.V. und 
Dresdner Transferstelle für Vakuumtechnik e. V. Dresden durchgeführt. 
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Das Prinzip der XPS besteht in der Bestrahlung einer Probe mit Röntgenstrahlen bekannter 
Quantenenergie h⋅ν (meist Mg Kα: h⋅ν = 1253,6 eV, hier Al Kα: h⋅ν = 1486,6 eV) und der 
Messung der kinetischen Energie der emittierten Photoelektronen. Infolge des Auftreffens 
und Eindringens der Röntgenstrahlung findet neben anderen Prozessen der innere 
photoelektrische Effekt statt. Aus kernnahen Orbitalen und aus Valenzorbitalen werden 
Elektronen herausgeschlagen. Da die Primärenergie der Röntgenstrahlung höher als die 
Bindungsenergie (BE) der Elektronen im Atom ist, erhalten die Photoelektronen eine 
kinetische Energie Ekin, die das Verlassen der Photoelektronen aus dem Atomverband und 
gegebenenfalls der Probenoberfläche ermöglicht. Aus der Differenz aus bekannter 
Quantenenergie und gemessener kinetischen Energien der Photoelektronen ergeben sich die 
Bindungsenergien der Elektronen, die für jedes Orbital eines Elementes charakteristisch sind. 
Somit kann anhand der berechneten Bindungsenergien auf die Herkunft der Photoelektronen 
geschlossen werden und die Art der in der Probe vorhandenen Elemente bestimmt werden. 
Das gilt jedoch nur für Photoelektronen von Atomen, die sich nahe der Oberfläche befinden. 
Photoelektronen, die von Atomen aus der Volumenphase der Probe stammen, dissipieren ihre 
kinetische Energie mit hoher Wahrscheinlichkeit ganz oder partiell an den Elektronenhüllen 
anderer Atome und können nur Beiträge zum Spektrenuntergrund liefern.  
 
Unterschiedliche Bindungspartner beeinflussen die Elektronendichteverteilung um ein Atom 
in unterschiedlicher Weise. Die Ablösearbeit eines Elektrons als Funktion der 
Elektronendichteverteilung wird somit durch die chemische Umgebung des Atoms 
beeinflusst. Resultierende chemische Verschiebungen der Bindungsenergie um einige Zehntel 
bis einige Elektronenvolt (eV) gestatten Rückschlüsse auf die chemische Struktur, 
insbesondere auf die Art funktioneller Gruppen und den Oxidationszustand bestimmter 
Elemente. 
 
Die Informationstiefe (ID) der Methode wird von der mittleren freien Weglänge der 
Photoelektronen (λ) im Probenmaterial bestimmt. Aus winkelabhängigen Messungen 
(Variation des Take-off-Winkels als Winkel zwischen der Oberflächennormalen und 
elektronenoptischer Achse des Spektrometers) können Aussagen zur Tiefenverteilung 
einzelner Strukturen gewonnen werden (Tiefenprofil). 
 
Experimentelle Probleme bei der XPS-Analyse von nichtleitenden Materialien bestehen in der 
Aufladung der Probe infolge der emittierten Photoelektronen und in einer möglichen 
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chemischen und strukturellen Veränderung der Probe infolge der Bestrahlung über lange 
Zeiträume. 
 
7.4 Untersuchung der funktionellen Eigenschaften der Schichten 
7.4.1 Elektrische Eigenschaften der Schichten 
 
Zur Beurteilung der elektrischen Leitfähigkeit der Schichten werden die spezifischen 
Oberflächenwiderstände nach DIN EN 60 598 (Schirmende Kleidung zum Arbeiten an unter 
Spannung stehenden Teilen für eine Nennspannung bis AC 800 kV) Verfahren A auf allen 
Proben mit einen Milliohm- bzw. einem Megaohmmeter M 1500 P und einer 
Kupferringelektrode bei Normklima (50% relative Feuchte und 23 °C Temperatur) gemessen. 
Die Messspannung für das Megaohmmeter beträgt 100 V. Die Ergebnisse von jeweils sechs 
Messungen auf der beschichteten Seite der Proben werden ermittelt. 
 
Prinzip der Messung des elektrischen Oberflächenwiderstandes: 
Die textile Probe wird auf eine isolierende Grundplatte gelegt und eine Elektrodenanordnung 
aufgesetzt. Nach dem Anschluss der Elektrodenanordnung an eine Gleichspannungsquelle 
kann der Oberflächenwiderstand der Probe gemessen werden. Die Elektrodenanordnung 
besteht aus einer zylindrischen und einer ringförmigen Elektrode, die konzentrisch zueinander 
angeordnet sind. Für die Messung der elektrischen Größen wird im Fachbereich 
Maschinenwesen der Hochschule Zittau/Görlitz ein Source Meter® Modell 2400 der Firma 
KEITLEY angeschafft. Nachfolgende Abbildung zeigt die Messanordnung für die 
Bestimmung des elektrischen Oberflächenwiderstandes. 
 
Abb. 7.5 Anordnung zur Messung elektrischer Größen an Oberflächen 
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7.4.2 Elektromagnetische Schirmdämpfung 
 
Für die Messung der  elektromagnetischen Schirmdämpfung ist ein Messplatz nach Abb. 7.6 
aufgebaut. Der Spektrumanalysator mit integriertem Mitlaufgenerator erzeugt ausgangsseitig 
ein Sinussignal, dessen Frequenzband frei einstellbar ist und der Messapparatur 
eingangsseitig zugeführt wird. Das ausgangsseitige Messsignal wird dem Analysatoreingang 
wiederum zugeführt und ausgewertet. Vorteilhaft erweist sich das zeitsynchrone Verhalten 
von Mitlaufgenerator und Analysator, so dass eine spezielle manuelle Abstimmung beider 
Komponenten nicht notwendig ist. Ein- und Ausgänge sowie die Messkabel haben eine 
Impedanz von 50 Ohm, womit Fehlanpassungen ausgeschlossen werden können. Der 
Spektrumanalysator ist vollständig rechnersteuerbar, aber auch die manuelle 
Parametereinstellung ist möglich.   
  
Die verwendete TEM-Zelle (TEM Transversal-Elektro-Magnetisch) ist zu verstehen als ein 
aufgeweiteter Koaxialleiter mit einem Wellenwiderstand von 50 Ohm. Über die eingebauten 
dielektrischen Linsen wird erreicht, dass die E- und H-Feldkomponenten parallel zur 
Oberfläche des zu prüfenden kreisförmigen Probenmaterials verlaufen. Über einen 
Frequenzbereich von 0,01....1000 MHz ist eine Messdynamik von größer als 80 dB 
erreichbar. Die verwendete TEM-Zelle besteht aus zwei verschraubten Halbschalen mit einem 
gestecktem Innenleiter.  
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Abb. 7.6 Laboraufbau zur Messung der elektromagnetischen Schirmdämpfung 
(Sächsisches Textilforschungsinstitut e. V., Chemnitz) 
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8 Bewertung der Ergebnisse  
8.1 Oberflächencharakterisierung 
8.1.1 Einfluss der Sauerstoffplasmen auf die Probenoberflächen 
 
Die Ergebnisse der Oberflächenmodifizierung mittels Sauerstoffplasma werden mit der 
Kontaktwinkelmessung von Flüssigkeiten geprüft. Dabei wird der polare und disperse Anteil 
der Oberflächenenergie ermittelt (Tab. 8.1). Es soll hier erwähnt werden, dass nach der 
Sauerstoffplasmabehandlung die Gewebeproben mehr „saugfähig“ sind. Deshalb kann keine 
Kontaktwinkelmessung durchgeführt werden. Aus diesem Grund wird als Referenzprobe eine 
PET-Folie verwendet. Es kann davon ausgegangen werden, dass die Erhöhung der 
Benetzbarkeit der Gewebeproben aus Polyestergarn im vergleichbarer Relation zur PET-Folie 
eintritt. 
Testflüssigkeit:  
(1) Deioniertes Reinstwasser 
(2) Dijodmethan 
Messmethode: dynamische Methode 
Berechnungsmethode: Owns-Wendt-Rabel-Kaelble 
 
Plasmaaktivierung 
(O2-Plasma, 20W) 
Kontakt-  
winkel (1)  
in ° 
Kontakt-  
winkel (2)  
in ° 
γ 
in mN/m 
γP 
in mN/m 
γD 
in mN/m 
0 
15 
30 
60 
120 
83,8 
47,8 
44,4 
45,4 
45,0 
30,1 
24,5 
19,3 
23,5 
24,4 
45,9 
62,9 
65,7 
64,4 
63,7 
1,7 
16,6 
17,7 
17,7 
17,1 
44,2 
46,3 
48,0 
46,7 
46,6 
 
Tab. 8.1 Oberflächenspannung und Kontaktwinkel der PET-Folie  
 
γ in mN/m Oberflächenspannung (gesamt)    γ = γP + γD 
γp in mN/m polarer Anteil der Oberflächenspannung 
γD in mN/m  disperser Anteil der Oberflächenspannung 
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Abb. 8.1 Grafische Darstellung der Randwinkelmessung an PET-Folien (unbehandelt 
bzw. mit Sauerstoffplasma behandelt) 
 
Mit den in Tab. 6.1 (Kap. 6) aufgeführten Parametereinstellungen wird die Plasmabehandlung 
des PES-Substrats durchgeführt. Für die Randwinkelmessung wird als Referenzprobe die 
PET-Folie herangezogen. Zu variieren ist dabei die Prozesszeit. Mit Hilfe der 
Sauerstoffplasmabehandlung kann die Benetzbarkeit der Polymeroberflächen erhöht werden, 
was sich in verringerten Randwinkeln (Abb. 8.1) bzw. erhöhten Oberflächenspannungen γ 
(Tab. 8.1) zeigt.  
 
Bezogen auf das verwendete Sauerstoffplasma treten unterschiedliche Verhaltensweisen im 
Hinblick auf die Prozesszeit auf. Bei der Behandlung mit dem Sauerstoffplasma kann bereits 
nach 60 s eine wesentliche Verbesserung der Benetzbarkeit erreicht werden, wohingegen eine 
Verlängerung der Prozesszeiten wieder zu einer Verringerung der Oberflächenspannungen 
führte. Dieses Verhalten kann darauf zurückgeführt werden, dass bereits nach einer kurzen 
Behandlungszeit eine Sättigung der Oberfläche mit Sauerstoff eintritt (siehe dazu auch die 
XPS-Analyse in Kap. 8.4). Die Plasmabehandlung über diese Zeit hinaus führt zu einer 
zunehmenden Ätzung der Oberflächen und zu einer Abtragung oberflächennaher Bereiche, 
was eine Verschlechterung der Benetzbarkeit nach sich zog. 
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8.1.2 Einfluss der Fluorierung auf die Probenoberflächen 
 
Abb. 8.2a zeigt die gemessenen Randwinkel zur Charakterisierung der Polarität. Es ist zu 
erkennen, dass auch hier der Kontaktwinkel im Vergleich zur Referenzprobe bei den 
behandelten Proben deutlich geringer wird (ca. 35°, 36° bzw. 39°).  Bei der 
Gasphasenfluorierung werden polare Gruppen an den äußeren Polymerketten erzeugt, indem 
Wasserstoffatome in der Polymerkette durch Fluoratome ersetzt werden. Daraus resultiert 
eine höhere Oberflächenenergie und ein geringerer Kontaktwinkel, wobei ersichtlich ist, dass 
eine weitere Verbesserung mit wachsendem Fluor-Prozentsatz nicht eintritt. 
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Abb. 8.2a Grafische Darstellung der Messung der Polarität  
 
In Abb. 8.2b ist der Einfluss der Fluorierung auf den polaren Anteil der Oberflächenspannung 
dargestellt. Die XPS-Spektren zeigen (in Kap. 8.4), dass ein Einbau von Fluor in die 
Oberflächenregion der Proben nicht stattfindet. Es ist anzunehmen, dass die Reaktionen mit 
Fluor zu flüchtigen niedermolekularen Verbindungen führen. Denkbar ist auch die Bildung 
von Carboxylgruppen, die infolge von Hydrolyse aus primär gebildeten Säurefluoriden 
entstehen /194/. Die bei der Gasphasenfluorierung an der Polymerkette gebildeten Radikale 
sind in der Lage mit atmosphärischen Sauerstoff und/oder Wasser zu sauerstoffhaltigen 
funktionellen Gruppen zu reagieren. 
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Abb. 8.2b Einfluss der Fluorierung auf den polaren Anteil der Oberflächenspannung  
  (Versuchsergebnisse aus /190/ zur Ergänzung) 
 
8.1.3 Einfluss der Entfernung von Avivage, Silan bzw. Schlichte auf das Haftvermögen 
 
Für die Garnherstellung und den weiteren textilen Verarbeitungsprozess werden Garne mit 
Schlichten und Avivagen geschützt. Diese Schutzschichten beeinflussen wesentlich das 
Haftvermögen bei der PVD-Beschichtung. Vor einer PVD-Beschichtung sind Avivage, Silan 
bzw. Schlichte vom Substraten entfernen, um gute Schichthaftungen zu erreichen. 
 
Avivage sind natürliche und synthetische Substanzen. Sie werden für die störungsfreie 
Verarbeitung der Fasern/Garne auf den Textilmaschinen eingesetzt. Sie sind Textilhilfsmittel 
zur Verbesserung der Lauf- und Gleiteigenschaften für die Weiterverarbeitung von 
Chemiefasern in Form von Seifen, Ölen oder Fetten. In der Textilveredlung haben die 
Ausrüstungsmittel die Aufgabe, den Stoffen (Geweben, Gewirken etc.) den spezifischen 
Ausrüstungseffekt zu geben (z. B. Geschmeidigkeit, Griff, Glanz). Die Schlichte hat die 
Aufgabe, die mechanischen Eigenschaften und die Belastbarkeit des Fadens zu verbessern, 
ohne die Elastizität des Faden zu mindern. Die Beschlichtung einer Webkette erfolgt, um 
einen besseren Wirkungsgrad in der Weberei zu erzielen. 
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Verbesserung des Haftvermögens nach Entfernung von Avivagen (PES), 
Silan (Basalt) bzw. Schlichte  (Mikrofilamentgewebe)
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Abb. 8.3 Verbesserung des Haftvermögens nach Entfernung von Avivagen (PES), Silan 
(Basalt) bzw. Schlichte (Mikrofilamentgewebe), geprüft nach Peel-Test 
 
In Abb. 8.3  ist exemplarisch die Verbesserung des Haftvermögens nach Entfernung von 
Avivagen (PES), Silan (Basalt) bzw. Schlichte (Mikrofilamentgewebe) dargestellt. Es ist 
deutlich zu erkennen, dass die Avivage, Silan bzw. Schlichte einen großen Einfluss haben. 
Die PES-Gewebe zeigen nach dem Entfernen der Avivage eine Haftkraft von 6,25 N, die 
Basaltgewebe 3,6 N bzw. die Mikrofilamentgewebe 4 N.  
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8.2 Mechanische Charakterisierung der Schichten 
8.2.1 Einfluss der Plasmabehandlung auf das Haftvermögen von Sputterschichten 
 
Die nachfolgend diskutierten Ergebnisse beziehen sich auf die Versuchsgewebe ohne 
Beseitigung von Avivagen bzw. silan. 
Einfluss der Sauerstoffplasmabehandlung auf das Haftvermögen von 
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Abb. 8.4 Einfluss der Plasmabehandlung auf das Haftvermögen von Sputterschichten 
     (geprüft nach Verfahren: Peel-Test) 
 
Sowohl anhand der Randwinkelmessungen als auch der Bestimmungen der 
Abreißfestigkeiten stellt sich Sauerstoff als das effektivste Plasmagas heraus, wie dies auch 
aus einer Vielzahl von Veröffentlichungen hervorgeht (z. B. /117/). Allerdings muss hierbei 
die Einschränkung einer kurzen Behandlungszeit gemacht werden. Deutlich wird dies an den 
Oberflächenspannungen (Tab. 8.1), die bereits nach einer kurzer Zeit (im vorliegenden Fall 15 
s) einen signifikanter Anstieg zeigen. Mit der Sauerstoffmodifizierung über diese Zeit hinaus 
wird allerdings eine stetige Verringerung der Oberflächenspannungen registriert. Parallel zu 
dieser verschlechterten Benetzbarkeit kann durch die AFM eine drastische Veränderung der 
Oberflächentopographie hin zu einer geätzten und zerstörten Oberfläche festgestellt werden 
(Vergleich der Bilder in Kap. 8.3.4, Abb. 8.10 und 8.12, S. 82, 83). 
 
In mehreren Veröffentlichungen wird bereits auf dieses Phänomen der „Überbehandlung“ 
hingewiesen (z. B. /111-112, 132/). Im Sauerstoffplasma kommt es bereits nach kurzer Zeit 
zur Sättigung der Oberflächen, wobei dieser Zeitpunkt von verschiedenen Faktoren abhängt 
(Substrat, Plasmaquelle, Plasmaleistung). Die Behandlung führt darüber hinaus zu 
übermäßigen Bindungsbrüchen und Oxidationen und zur Ausbildung kurzkettiger, oxidierter 
Bewertung der Ergebnisse  69
Materialien, sogenannnter niedermolekularer Spezies (LMWOM), welche laut LISTON /115/ 
als flüssige Tropfen bzw. feste Trümmer zu erkennen sind. Die AFM-Analysen deuten auf 
dieses Verhalten hin. Während nach der Plasmabehandlung mit 15 s Sauerstoff im 
Phasenprofil eine gleichmäßig modifizierte Oberfläche zu erkennen ist (Abb. 8.10), zeigt sich 
nach der Modifizierung über 60 s ein völlig anderes Bild. Die Oberfläche ist stark geätzt und 
es lassen sich deutlich dunkle Inseln erkennen (Abb. 8.12, Phasenprofil). Es kann 
angenommen werden, dass es sich dabei um die LMWOMs handelt. Neben der 
morphologischen Veränderung der Substratoberfläche bringt die längere 
Sauerstoffmodifizierung einen verhältnismäßig drastischen Anstieg der Oberflächenrauheit 
mit (Tab. 8.3, S. 85). Diese Aufrauung ist darauf zurückzuführen, dass sich die LMWOMs als 
Schicht auf den Probenoberflächen ablagern. In diesem Zusammenhang sei auf XIAO /137/ 
sowie FOERCH U. A. /136/ verwiesen, welche durch Waschungen in verschiedenen 
Lösungsmitteln diese Schichten entfernen konnten. 
 
Mit der Randwinkelmessung kann ebenfalls auf das Vorhandensein der niedermolekularen 
Spezies geschlossen werden. HARTH und HIBST /138/ erwähnen, dass die aus der übermäßigen 
Behandlung resultierende Aufrauung mit höheren Randwinkeln und damit verschlechterter 
Benetzbarkeit einher geht. Dies bestätigen die Resultate aus den Randwinkel- (Abb. 8.1) bzw. 
Oberflächenspannungsmessungen (Tab. 8.1). Gegenüber den unbehandelten Substraten 
werden hohe Oberflächenspannungen nach den Modifizierungen mit 15 s Sauerstoff 
gemessen, welche sich nach der längeren Behandlungszeit von 30 s wieder verringern. Damit 
wird nachgewiesen, dass es unter den in dieser Arbeit verwendeten Bedingungen zur 
Überbehandlung der Substrate durch eine Plasmabehandlung bei mehr als 30 s Sauerstoff 
kommt. Ableitend aus diesen Ergebnissen erfolgt bei den nachfolgenden Untersuchungen die 
Beschränkung der Sauerstoffmodifizierungen auf 15 s und 60 s. Dabei ist auch zu beachten, 
dass bei den Basalt-Gewebeproben mit 60 s Plasmabehandlung die besten Haftfestigkeiten 
erreicht werden konnten. 
 
Die XPS ermöglicht die Analyse der modifizierten Oberflächen hinsichtlich ihrer 
Zusammensetzung. Es besteht allerdings nicht die Möglichkeit, den Einfluss der 
Behandlungszeit auf die Oberflächentopographie und die Ausbildung von niedermolekularen 
Spezies nachzuweisen, da die LMWOMs die gleichen chemischen Elemente und 
funktionellen Gruppen beinhalten wie das modifizierte Polymer selbst /136/. 
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Es werden ausschließlich exsitu XPS-Untersuchungen durchgeführt, d. h. zwischen den 
Plasmabehandlungen und der XPS sind die Proben den Raumbedingungen ausgesetzt. Dies 
ermöglicht die Nachfolgereaktion der modifizierten Substrate an Luft, wie sie in zahlreichen 
Veröffentlichungen (z. B. /118-121/) beschrieben wird. Die nach den Plasmabehandlungen 
noch vorhandenen freien Radikale auf den modifizierten Oberflächen reagieren mit dem 
Luftsauerstoff. Die Reaktionsfreudigkeit des Sauerstoffs liegt darin begründet, dass er in 
seinem Grundzustand ein Diradikal mit zwei ungepaarten Elektronen ist /122/. Im Gegensatz 
dazu ist mit einer Reaktion des atmosphärischen Stickstoffs auf Grund seiner durch eine hohe 
Bindungsenergie bedingten Reaktionsträgheit nicht zu rechnen. Die zuletzt gemachte Aussage 
kann mit der XPS bestätigt werden. Der aus den Übersichtsspektren ermittelte Stickstoffanteil 
liegt bei ca. 1 %. Dieser geringe Anteil ist auf Verunreinigungen in der Plasmakammer 
zurückzuführen, weshalb er vernachlässigt werden kann. Der Sauerstoffanteil ist mit 15,6 % 
(nach 10 s Sauerstoff) bzw. 15,9 % (nach 60 s Sauerstoff) bestimmt worden. In diesen Werten 
spiegelt sich die These wider, dass es im Sauerstoffplasma bereits nach der kurzen 
Behandlungszeit zu einer Absättigung der Oberfläche kommt, da sich der Anteil dieses 
Elements zwischen 10 und 60 s nicht erhöht /45/. 
 
8.2.2 Einfluss der Fluorierung auf das Haftvermögen von Sputterschichten 
 
Für die Beurteilung des Haftvermögens ist generell auch die Beurteilung der Klebefuge 
wichtig. Trennt sich die Beschichtung von dem Textil, dann ist die Kraft identisch mit dem 
Haftvermögen der Schicht. Erfolgt die Trennung innerhalb des Textils, dann ist die 
Haftfestigkeit der Beschichtung höher als die Festigkeit der Substrate. 
 
In Abb. 8.5a  ist der Einfluss der Fluorierung dargestellt. Die PES-Gewebe zeigen nach der 
Gasphasenfluorierung Haftkräfte zwischen 5,8 und 6,5 N, die modifizierten Basaltgewebe 
zwischen 4 und 5,7 N, bezogen auf 15 mm Prüfstreifenbreite. Deutlich höher liegen wie 
erwartet die Werte für die gasphasenfluorierten PET-Folien: 17,5 bis 20 N. Allerdings wird 
während der Peeltests die Gewebestruktur zerstört (Kohäsionsversagen), das bedeutet, dass 
die tatsächliche Haftung der Kupferschichten deutlich größer ist. Es ist zu sehen, dass für die 
Haftung die Fluorkonzentration keine große Rolle spielt und die Referenzfolie keiner 
Vorbehandlung bedarf. 
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Einfluss der Fluorierung auf das Haftvermögen von 
Sputterschichten mit verschiedenen Fluorkonzentrationen 
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Abb. 8.5a   Einfluss der Fluorierung verschiedener Substrate auf das Haftvermögen von 
Sputterschichten mit verschiedenen Fluorkonzentration  
 
Auch aus früheren Untersuchungen des Bearbeiters mit Aluminium-Schichten und einer 
zusätzlich aufgebrachten Zwischenschicht als Haftvermittler auf ausgewählten PES-Geweben 
ergeben sich Erhöhungen der Haftkräfte nach dem Peeltest bis zu 250% und darüber. 
0
1
2
3
4
5
6
7
8
9
TPU 22.03.02/1b Acryllack 22.03.02/2b PVC1 22.03.02/3b PVC2 22.03.02/4b
Material
H
af
tv
er
m
ög
en
 in
 N
/1
5 
m
m
unbeh. 0,5 KW Sputterleistung
fluoriert 0,5 KW Sputterleistung 
fluoriert 1,0 KW Sputterleistung
 
    PES 7/7 mit           PES 7/7 mit                PES 7/7 mit      PES 7/7 mit  
   sch U       Z c
          Acryllack 
 Zwischen icht TP wischens hicht              Zwischenschicht PVC     Zwischenschicht mit PVC 
Abb. 8.5b  Haftvermögen von aufgesputterten Al-Schichten nach einer Fluorierung mit  
2 % bei 5 m/min und zwei unterschiedlichen Sputterleistungen /190/ 
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Einfluss der Flourierung auf das Haftvermögen gesputterter 
fluorierter- und unbehadelter Probe
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Abb. 8.5c Grafische Darstellung des Einflusses der Fluorierung auf das Haftvermögen 
einer gesputterten fluorierten- und unbehandelten Probe      
 
Vorbehandlungen mittels Gasphasenfluorierung ergeben durchweg einen wesentlichen 
Zuwachs des Haftvermögens bei den untersuchten Materialproben (Abb. 8.5a, 8.5b und 8.5c).  
 
Fluor ist das elektronegativste Element des Periodensystems, es reagiert als starkes 
Oxidationsmittel praktisch mit allen anorganischen und organischen Verbindungen. Das führt 
bei Polymeren neben Kettenspaltungen auch zur Substitution von Wasserstoff durch Fluor in 
der Polymerkette. Je nach Intensität des Prozesses sollten sich eine unterschiedliche Anzahl 
von CF, CF2 und/oder CF3-Gruppen bilden. Gewöhnlich führt das Einführen von 
fluorhaltigen Alkylresten in Polymeroberflächen zu einem deutlichen Absinken der 
Oberflächenpolarität und damit auch zum Absinken der Reaktivität. Bei den hier untersuchten 
Proben wird dagegen eine deutliche Zunahme der Oberflächenpolarität beobachtet. Es wird 
schon erwähnt, dass auch die Bildung von Carboxylgruppen denkbar ist, die infolge von 
Hydrolyse aus primär gebildeten Säurefluoriden entstehen /194/. Die bei der Gasphasen-
fluorierung an der Polymerkette gebildeten Radikale sind in der Lage mit atmosphärischen 
Sauerstoff und/oder Wasser zu sauerstoffhaltigen funktionellen Gruppen abzureagieren.  
 
Beim PES geht der Einbau funktioneller Gruppen infolge der Modifizierungsreaktionen 
vorzugsweise mit Kettenspaltungen einher. Die durch den Molmassenabbau erhöhte 
Kettenmobilität soll zu einem temporären Abklingen des Modifizierungseffektes führen, der 
jedoch nicht beobachtet wird. Wahrscheinlich ist der Grad der Oberflächenmodifizierung 
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hinreichend gering, um eine Segregation funktioneller Gruppen in die Volumenphase zu 
verhindern, aber ausreichend um eine ausreichende Haftung zu erzielen. 
 
Beim Basaltgewebe ist eine Rekonstruktion der Oberfläche auf Grund der geringen 
molekularen Beweglichkeit der Siliziumoxidtetraeder nicht zu erwarten. 
 
Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass die in dieser Arbeit durchgeführten 
Niederdruckplasmabehandlungen mit 30 s Sauerstoff zu einer ausgezeichneten Modifizierung 
der Probenoberflächen hinsichtlich einer verbesserten Adhäsion führen. Längere 
Plasmabehandlungen (60 s Sauerstoff oder länger) bewirken dagegen eine Schädigung der 
Oberflächen, was sich in einer geringeren Benetzbarkeit und somit schlechteren 
Hafteigenschaften ausdrückt. Eine Bestätigung finden diese Feststellungen in den 
Untersuchungen zur Haftfestigkeit der Kupferschichten (siehe Abb. 8.4). Hierbei muss 
allerdings noch erwähnt werden, dass, trotz der durch die lange Prozesszeit im 
Sauerstoffplasma gekennzeichneten Schädigung der Substratoberfläche, die Benetzbarkeit 
und somit auch die adhäsiven Eigenschaften im Vergleich zu einem unbehandelten Polyester- 
und Polypropylengewebe besser sind. 
 
8.3 Morphologische Charakterisierung der Schichten               
8.3.1 Erscheinungsbilder der Proben nach dem Peel-Test 
 
 
  
PES-Gewebe nach dem Peeltest  Basaltgewebe nach dem Peeltest 
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Mikrofilamentgewebe nach dem Peeltest PP-Gewebe nach dem Peeltest 
 
Abb. 8.6 Lichtmikroskopieaufnahmen der Klebestreifen mit 200 -facher Vergrößerung 
nach dem Peel-Test 
 
Abb. 8.6 zeigt die gesputterten Schichten auf dem PES-, Basalt-, Mikrofilament- und PP-
Gewebe nach dem Peel-Test. Die ermittelte Haftkraft (auf der Basis des Peel-Testes) allein 
ergibt noch keine eindeutige Aussage bezüglich der Haftfestigkeit der Dünnschichten auf den 
textilen Substraten. Deshalb wurden die Bruchbilder näher charakterisiert. Diese Aufnahmen 
zeigen, dass der Bruch entweder im Interface Schicht-Substrat oder zwischen Schicht und 
Kunststoffplättchen, d. h. in der Klebefuge, auftritt.  
 
Bei einem Bruch im Interface Schicht-Substrat werden die PVD-Schichten durch den 
Klebestreifen regelrecht von der Faser abgezogen. Dagegen bedeutet ein Bruch in der 
Klebefuge, wie bei dem PES- und Mikrofilamentgewebe, dass die Haftkraft der Schicht 
größer als die ermittelte Haftfestigkeit ist. Auf dem Klebestreifen lassen sich nur sehr wenige 
oder gar keine Schichtpartikel erkennen. Sehr hohes Schichthaftvermögen verbunden mit 
geringeren Festigkeiten der Faserstruktur, führen zu einer Zerstörung derselben. Das 
wirkliche Haftvermögen der PVD-Schicht liegt in diesem Fall also über der Festigkeit der 
Faser und damit über den im Versuch ermittelten Werten. Das Mikrofilamentgewebe zeigt 
besonders gute Haftung. Ursache ist seine homogene Struktur, die sich aus den geringeren 
Filamentdurchmesser und den hohen Kett- und Schussdichtewerten des Gewebes ergibt.  
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8.3.2 Erscheinungsbilder der beschichteten Substrate nach dem Martindale-
Scheuertest 
 
    
a) besputterte fluorierte PES-           b) besputterte fluorierte Basalt-  
   Gewebe, 3000 Scheuertouren  Gewebe, 3000 Scheuertouren 
    
c) O2-Plasma (30 s) behandelte Basalt-       d) O2-Plasma (30 s) behandelte besputterte   
   Gewebe, 3000 Scheuertouren     PES-Gewebe, 3000 Touren    
      
e) O2-Plasma (60 s) behandelte, besputterte  f) besputterte fluorierte 
    Mikrofilamentgewebe, 3000 Touren     Mikrofilamentgewebe, 3000 Touren 
Abb. 8.7 Lichtmikroskopaufnahme nach dem Scheuertest    
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Die Lichtmikroskopaufnahmen der Abb. 8.7a bis f zeigen, dass die Schichten in ihrem 
Erscheinungsbild unterschiedlich abgescheuert werden. Die meisten metallischen Schichten 
peelen von dem Basaltgewebe ab, d. h., es entstehen in der Schicht Brüche quer zur 
Faserachse und die Schicht hebt sich in diesem entstandenen Profil von der Faser ab. 
 
Zur Beurteilung der Bruchstellen wird die Lichtmikroskopie eingesetzt. Die Bruchbilder 
zeigen Unterschiede zwischen den Materialien. Bei den nach einer Fluorierung und O2-
Plasmabehandlung verklebten PES- und Mikrofilamentproben treten Adhäsionsbrüche auf, 
mit einer Tendenz zu Brüchen in der Randschicht bei höheren Scheuertouren (Abb. 8.7a, 
8.7d, 8.7e und 8.7f).  Bei beschichtetem Basaltgewebe mit Fluorierung und O2-
Plasmabehandlung kommt es bereits bei kürzeren  Scheuertouren zu Brüchen in der Basalt-
Oberfläche (Anlage F, Abb. F-3 und F-4 ). Im Gegensatz dazu stehen die im O2-Plasma und 
mittels Fluorierung vorbehandelten PES- und Mikrofilament-Gewebeproben, wo nur 
Teilbereiche einer dünnen Oberflächenschicht abgelöst werden (Anlage F, Abb. F-1, F-2, F-5, 
F-6). 
 
Der dargestellte Zusammenhang lässt den Schluss zu, dass hier unterschiedliche 
Adhäsionsmechanismen wirksam werden. Durch die Plasmabehandlung sind in das Polyester 
polare Gruppen eingebaut worden. Diese polaren Gruppen, wie Hydroxyl-, Carbonyl- oder 
Nitrilgruppen können im Materialverbund wie elektrische Dipole wirken. Sofern sich diese 
Dipole entsprechend ausrichten können, üben sie eine Anziehungskraft aus, die sich 
makroskopisch in einem guten Haftvermögen zum Metall äußert. Dieser Ansatz kann die 
rapide Festigkeitssteigerung bei beiden Vorbehandlungen erklären. Bei der O2 –Plasma-
behandlung müssen danach zusätzlich reaktive Gruppen eingebaut werden, die zum Teil zu 
chemischen Bindungen in der Art Metall-O-C führen. Dadurch wird ein weiterer Anstieg der 
Haftfestigkeit erreicht. Die Erhöhung der Klebfestigkeit kann daraus schlussfolgend als 
Funktion der sich bildenden Dipolbindungen und der daraus entstehenden chemischen 
Bindungen verstanden werden. Bei längeren Prozesszeiten kommt es dann zu einer 
Verfestigung der  Oberfläche bzw. zu Reinigungseffekten. Dadurch ist ein weiterer Anstieg 
der Klebfestigkeit nicht möglich. 
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Substrat 400 Scheuertouren 600 Scheuertouren 800 Scheuertouren 3000 Scheuertouren 
PES-O2-15s-Cu-m 6 % Abrieb 9 % Abrieb  10 % Abrieb 14 % Abrieb 
PES-O2-30s-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 9 % Abrieb 15 % Abrieb 
PES-O2-60s-Cu-m 6 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 14 % Abrieb 
Mikro-O2-15s-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 12 % Abrieb 
Mikro-O2-30s-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 12 % Abrieb 
Mikro-O2-60s-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 12 % Abrieb 
Basalt-O2-30s-Cu-m 81 % Abrieb 85 % Abrieb 86 % Abrieb 90 % Abrieb 
PP-O2-30s-Cu- m 83 % Abrieb 88 % Abrieb 88 % Abrieb 93 % Abrieb 
PES-F1%-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 15 % Abrieb 
PES-F2%-Cu-m 5 % Abrieb 10 % Abrieb 10 % Abrieb 17 % Abrieb 
PES-F3%-Cu-m 4 % Abrieb 7 % Abrieb 8 % Abrieb 16 % Abrieb 
Basalt-F1%-Cu-m 90 % Abrieb 95 % Abrieb 95 % Abrieb 98 % Abrieb 
Basalt-F2%-Cu-m 88 % Abrieb 96 % Abrieb 96 % Abrieb 97 % Abrieb 
Basalt-F3%-Cu-m 86 % Abrieb 94 % Abrieb 95 % Abrieb 96 % Abrieb 
Mikro-F2%-Cu-m 5 % Abrieb 8 % Abrieb 9 % Abrieb 13 % Abrieb 
PP-F2%-Cu-m 80 % Abrieb 82 % Abrieb 85 % Abrieb 95 % Abrieb 
PES-F2%-Cu-b 75 % Abrieb 85 % Abrieb 90 % Abrieb 97 % Abrieb 
unbehandelte Probe 
(PES) 
85 % Abrieb 90 % Abrieb 94 % Abrieb 99 % Abrieb 
Tab. 8.2 Scheuerbständigkeit der verschiedener Proben nach unterschiedlichen 
Scheuertouren 
 
In Tab. 8.2 sind Ergebnisse der Scheuerfestigkeit verschiedener besputterter Schichten 
dargestellt. Am deutlichsten zeigt sich der Unterschied in der Scheuerbeständigkeit zwischen 
den aufgedampften (PES-Gewebe) und besputterten Schichten (PES-Gewebe). Bei den 
aufgedampften Schichten sind nach 400 Scheuertouren ca. 75% abgerieben. Andererseits wird 
bei den besputterten Schichten nur ca. 5% abgescheuert.  
 
Besputterte Kupferschichten haften auf fluorierten bzw. sauerstoffbehandeltem PES- und 
Mikrofilamentgewebe besser als auf gleichwertig vorbehandeltem Basalt- und PP-Gewebe. 
Beim PES geht der Einbau funktioneller Gruppen infolge der Modifizierungsreaktionen 
vorzugsweise mit Kettenspaltungen einher. Die durch den Molmassenabbau erhöhte 
Kettenmobilität soll zu einem temporären Abklingen des Modifizierungseffektes führen, der 
jedoch nicht beobachtet wird. Es wird schon erwähnt, dass wahrscheinlich der Grad der 
Oberflächenmodifizierung hinreichend gering ist, um eine Segregation funktioneller Gruppen 
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in die Volumenphase zu verhindern, aber ausreichend um eine ausreichende Haftung zu 
erzielen. 
Beim Basaltgewebe ist eine Rekonstruktion der Oberfläche auf Grund der geringen 
molekularen Beweglichkeit der Siliciumoxidtetraeder nicht zu erwarten. PP-Gewebe zeigt 
schlechte Scheuerbeständigkeit bzw. schlechte Haftfestigkeit auf Grund des hohen 
Kristallisationsverhaltens /195/.  
 
Nach KELLERMANN /195/ ist die Auswirkungen verschiedener Vorbehandlungsmethoden 
auf unterschiedliche Polypropylentypen zu untersuchen. Um einen eventuellen Einfluss der 
Kristallinität erkennen zu können, werden pro Materialtyp Proben mit zwei unterschiedlichen 
Kristallinitätsgraden hergestellt. Es zeigte sich aber, dass die Kristallinität keinen Einfluss auf 
den Vorbehandlungseffekt hat.  
 
8.3.3 Morphologische Untersuchungen mit dem Rasterelektronenmikroskop 
 
           
    Fluorierte PES-Gewebe                    Unbehandelte PES-Gewebe 
         
   Fluorierte PES-Gewebe          Fluorierte PES-Gewebe   
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 Fluorierte PES-Gewebe         O2-Plasma behandelte (30 s) PES-Gewebe 
         
 O2-Plasma (30s) behandelte PP-Gewebe        Unbehandelte PP-Gewebe  
     
 
O2-Plasma behandelte (60s) Mikrofilament-Gewebe 
Abb. 8.8 Topographische Struktur der vorbehandelten und unbehandelten Proben 
 
In Abb. 8.8 sind REM-Bilder der vorbehandelten und unbehandelten Proben dargestellt. Es ist 
hinreichend bekannt, dass Fluorieren die topographische Struktur und chemische 
Zusammensetzung der Oberfläche von Polymeren verändern kann. Inwieweit die Fluorierung  
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während des Beschichtungsprozesses einen Einfluss auf die Änderung der morphologischen 
Struktur der Faseroberfläche des PES-Gewebes hat, wird mittels XPS und 
Rasterelektronenmikroskopie untersucht. Unter dem Mikroskop ist zu erkennen, dass die 
fluorierten PES-Gewebe nicht ganz glatt sind, sondern auf ihrer Oberfläche einige kleine 
Poren aufweisen, in denen sich die abgeschiedenen Metallpartikel während des 
Beschichtungsprozesses verankern können und sich so die Haftfestigkeit der Schicht 
gegenüber einer glatten Faser erhöht.  
 
Die Verbesserung in der Adhäsion, die durch Plasmabehandlung verursacht wird, kann mit 
zwei Änderungen im Material zusammenhängen. Der enthaltene Sauerstoff reagiert mit dem 
Polymer und erzeugt polare Gruppen. Diese haben zwei Effekte. Erstens erhöhen sie die   
Oberflächenspannung, die eine bessere Benetzbarkeit der Oberfläche durch die 
Vorbehandlung ergibt. So wird die Adhäsion der Beschichtung zu den geänderten PES- bzw. 
PP-Molekülen erhöht. 
 
Die zweite Änderung, nämlich die Zunahme der Oberflächenrauheit, hat drei Effekte. Erstens 
bietet die größere Fläche mehrere molekulare Aufstellungsorte für die Wechselwirkung 
zwischen dem Adhärens und dem Adhäsiv an. Zweitens wird das mechanische 
Ineinandergreifen (Interlocking) zwischen dem Adhäsiv und Adhärens stärker. Ein dritter 
Punkt ist, dass schwache Grenzschichten auf der Probenoberfläche während beider 
Behandlungen entfernt werden.  
 
Die Phänomene, die während des Alterns in Luft auftreten, können mit der Antriebskraft 
(driving force) der Oberfläche des Materials zusammenhängen, seinen hydrophoben 
Ausgangszustand wieder herzustellten. In der Literatur /196-198/ sind zwei Haupteinflüsse 
besprochen worden, die zu einem Verlust der Adhäsion führen. Erstens kann eine Umdrehung 
der Funktionsgruppen um das Rückgrat der Polymer-Moleküle auftreten und sie von der 
Oberfläche in den Hauptteil verschieben. Eine andere Möglichkeit ist die Diffusion 
(Zerstäubung) von funktionalisierten Oberflächenmolekülen in das Massenmaterial. Das 
verringert die Oberflächenenergie. Das kann geschehen, wenn die Mobilität dieser Moleküle 
stark genug ist und wenn es eine entsprechend große Antriebskraft gibt. Beide Einflüsse 
bewirken ein Herabsetzen der Oberflächenenergie. Das wird häufig hydrophobe 
Wiederherstellung der Oberfläche genannt. Ergebnisse der Kontaktwinkelmessung und ESCA 
stützen diese Modellvorstellungen.  
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Materialien mit polaren Gruppen im Grundmaterial wie PEEK (poly(ether ether keton)), PI 
(Poly-(ether imid)), PS (Poly(ether Sulfon)) und PBT (poly(butylene terephthalat)) zeigen ein 
solches hydrophobes Altern durch eine Abnahme des O/C-Verhältnisses und der 
Oberflächenspannung während des Alterns /199/.  
 
Im Fall nicht- polarer Polyolefine gibt es keine Antriebskraft der polaren Gruppen im 
Grundmaterial, die zur Diffusion (Zerstäubung) funktionalisierter Moleküle von der 
Oberfläche in das Material führen.  
 
8.3.4 Atomkraftmikroskopie-AFM 
 
Die Atomkraftmikroskopie (AFM) bietet die Möglichkeit der optischen Erfassung der 
modifizierten Oberflächen sowie die Bestimmung ihrer Oberflächenrauheit. AFM-Analysen 
erfolgen am unbehandelten, im Plasma modifizierten (13,56 MHz Radiofrequenz, 
Plasmaleistung 100 W) und in der Fluorierung (2%) modifizierten Mikrofilamentgewebe. 
Dazu werden neben den parallel aufgenommenen Höhen- und Phasenprofilen, dargestellt in 
der Abb. 8.14, die dazugehörigen 3-dimensionalen Höhenprofile angefertigt. Die Wahl der 
Plasmamodifizierungen richtet sich nach den aus den Randwinkelmessungen gewonnenen 
Erkenntnissen zum Benetzungsverhalten (siehe Kap. 8.1). Es werden die folgenden 
Behandlungen für die Analysen mittels AFM gewählt: 15 s, 30 s, 60 s Sauerstoffplasma  und 
Vergleich mit der Fluorierung 2%. Die Messung der Oberflächenrauheit erfolgte an den 
Höhenprofilen. Die grafischen Darstellungen sowie die Rauheitswerte werden den jeweiligen 
Modifizierungen hinzugefügt (siehe Abb. 8.14). 
 
 
 
Abb. 8.9 AFM-Aufnahme des unbehandelten Mikrofilamentgewebe (3D-Höhenprofil) 
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Die Struktur der Oberfläche des unbehandelten Mikrofilamentgewebes (Abb. 8.9 und 8.14a) 
zeichnet sich durch eine ebene aber wenig raue Oberfläche mit einer mittleren Rautiefe Ra von 
2,38 nm aus. 
 
 
 
 
Abb. 8.10 AFM-Aufnahme nach 15 s Sauerstoffplasmabehandlung (3D-Höhenprofil) 
  
 
 
 
Abb. 8.11 AFM-Aufnahme nach 30 s Sauerstoffplasmabehandlung (3D-Höhenprofil) 
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Abb. 8.12 AFM-Aufnahme nach 60 s Sauerstoffplasmabehandlung (3D-Höhenprofil)
  
 
 
 
Abb. 8.13 AFM-Aufnahmen nach 2% Fluorbehandlung (3D-Höhenprofil) 
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bb. 8.14 AFM-Aufnahmen sowie 
Mikrofilamentgewebe a) im un
c) 30 s Sauerstoffplasma d) 60 sd eRauheitsmessungen mittels AFM am 
behandelten Zustand b) 15 s Sauerstoffplasma 
 Sauerstoffplasma e) 2% Fluorierung 
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Plasma/Fluor  Ra (nm) Rmax (nm) 
unbehandelt 
15s O2 
30s O2  
60s O2  
Fluor 2%   
2,388  
4,184  
13,391  
40,525 
5,068  
32,535 
54,315 
109,22  
370,52 
86,624 
Tab. 8.3 Rauheitsprofil, mittlere Rautiefe Ra und maximale Rautiefe Rmax nach 
unterschiedlichen Plasmabehandlungen (Oberflächenanalyse der AFM-
Aufnahmen) 
 
Die Veränderungen der morphologischen Struktur der PES-, Basalt- bzw. PP-Gewebe nach 
der Vorbehandlung (Sauerstoffplasma und Fluorierung), kann nicht im AFM festgestellt 
werden, da die Substrate eine grobe Struktur haben. Die Behandlung der 
Mikrofilamentgewebe im Sauerstoffplasma und Fluorierung führt z. T. zu drastischen 
Veränderungen in der Oberflächenstruktur. Dies wird sowohl durch die optische Analyse der 
AFM-Aufnahmen als auch durch die Bestimmung der Oberflächenrauheit deutlich. Zur 
besseren Übersicht werden die aus den Höhenprofilen erhaltenen Rauheitsprofile, mittlere 
Rautiefe Ra und maximale Rautiefe Rmax noch einmal in Tab. 8.3 zusammengefasst. 
Allerdings stellen die gemessenen Rauheiten keine absoluten Werte dar, da sie nur auf einer 
Länge von 1,5 µm erfasst werden. Sie ermöglichen aber die Beurteilung der durch die 
Plasmabehandlungen erfolgten topographischen Änderungen der Oberflächen. 
 
Durch die Verwendung des reaktiven Plasmagases Sauerstoff (Abb. 8.14b, 8.14c und 8.14d) 
treten morphologische Veränderungen auf, welche die Topographie und die 
Oberflächenrauheit ändern, die Basismorphologie des Mikrofilamentgewebes aber nicht 
beeinflussen. Im Vergleich der 3-dimensionalen Höhenprofile nach der Sauerstoffbehandlung 
(Abb. 8.10, 8.11 und 8.12) mit dem unbehandelten Mikrofilamentgewebe (Abb. 8.9) sind 
diese topographischen Veränderungen deutlich zu erkennen. 
 
Das Sauerstoffplasma führt zu einer mit der Behandlungszeit zunehmenden Aufrauung der 
Substratoberfläche (Tab. 8.3). Bereits nach 15 s ist der Einfluss der Plasmabehandlung zu 
erkennen, bezüglich der Oberflächenrauheit im Vergleich zu unbehandelten Proben treten 
deutliche Unterschiede auf. Allerdings werden die im unbehandelten Zustand vorhandenen 
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Rauheitsspitzen abgetragen. Das Phasenprofil der AFM-Aufnahme zeigt eine gleichmäßige 
Oberflächenstruktur (Abb. 8.14b). 
Nach einer Behandlungszeit von 30 s hingegen kann eine deutliche Veränderung der 
Oberflächenstruktur hin zu einer wesentlich raueren Oberfläche festgestellt werden, wie aus 
dem Vergleich der Höhenprofile in Abb. 8.10, 8.11 und 8.12 und den Rauheitswerten in Tab. 
8.3 hervorgeht. Die starke Aufrauung ist auf die bereits im Zusammenhang mit der 
Randwinkelmessung erwähnten Überbehandlung und der daraus resultierenden Ätzung der 
Oberfläche zurückzuführen (Kap. 8.1). Dies führt zu Aufschmelzungen der oberflächennahen 
Bereiche und zu einer übermäßigen Bildung niedermolekularer Spezies (siehe Kap. 3.2.3), 
wie aus dem Phasenprofil deutlich wird (Abb. 8.14d). 
 
Ähnlich dem Sauerstoff treten auch bei der Verwendung der Fluorierung (Abb. 8.14e) 
morphologische Veränderungen auf, welche die Topographie und die Oberflächenrauheit 
ändern, die Basismorphologie des Mikrofilamentgewebe aber nicht beeinflussen. Die 
topographischen Veränderungen sind aber stärker ausgeprägt, wie auch aus dem 3-
dimensionalen Höhenprofil ersichtlich wird (Abb. 8.13). Dies spiegelt sich auch in den 
Rauheitsprofilen und Rauheitswerten wider, welche gegenüber denen der unbehandelten 
Probe stärker verändert werden (Tab. 8.3). 
 
Es kommt somit zu einer Veränderung der Oberfläche durch das Fluorieren. Das ist darin 
begründet, dass Fluor im Gegensatz zum Sauerstoff eine Vernetzung der oberflächennahen 
Moleküle bewirkt, welche die Erzeugung von Radikalgruppen an den Oberflächen zur Folge 
hat.  
 
Bei einem Vergleich der Rauheitsprofile  der beiden Vorbehandlungen (Sauerstoffplasma und 
Fluorierung) mit der unbehandelte Probe, weist letztere eine wesentlich rauere Oberfläche auf 
(Tab. 8.3). Dies ließ den Schluss zu, dass es in diesem Fall bereits bei kürzeren 
Behandlungszeiten mit Sauerstoff (< 15 s) zu der Überbehandlung der Substrate kommt. 
Durch das Fluorieren wird die Oberfläche nicht nur vernetzt, sondern es wurden auch freie 
Radikale erzeugt, welche allerdings mit den Fluoratomen reagierten. Beim Sauerstoffplasma 
stehen auch diese freien Radikale zur Verfügung. Es werde deshalb vermutet, dass auf dieser, 
gegenüber einer unbehandelten Probe wesentlich reaktiveren Oberfläche, die 
Sauerstoffsättigung eher erreicht wird. Diese Vermutung wird durch das Phasenprofil der 
AFM-Aufnahme bestätigt (Abb. 8.14d). Auf dieser Aufnahme können bereits erste Anzeichen 
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einer Ätzung festgestellt werden, welche auf der Oberfläche nach der reinen 
Sauerstoffbehandlung bei der Behandlungszeit von 15 s (Abb. 8.14b) schon vorhanden sind.            
 
 
    
a) unbehandelte beschichtete (Cu) Probe        b) fluorierte beschichtete (Cu) Probe 
 
 
 
c) Sauerstoff (30 s) behandelte beschichtete (Cu) Probe  
 
Abb. 8.15 AFM-Aufnahmen von vorbehandeltem besputterten Mikrofilamentgewebe 
 
 
Der Einfluss der Vorbehandlungen auf die Änderung der morphologischen Struktur der 
Faseroberfläche des beschichteten Mikrofilamentgewebes wird ebenfalls mittels AFM 
untersucht (Abb. 8.15).  
 
Die Aufnahmen bestätigen den Insel-Effekt durch die Plasmabehandlung und das Fluorieren. 
In Abb. 8.15 ist die Veränderung der Rauhigkeit von beschichteten Proben dargestellt. Wie 
schon in den Abb. 8.14a gezeigt wird, ist die Oberfläche der unbehandelten Probe wenig 
strukturiert. Merklich rauer sind die Oberflächen der mit Sauerstoffplasma (30 s und 60 s) 
behandelten Probe gegenüber der fluorierten Probe. Eine sehr zerklüftete, durch tiefe 
Einkerbungen charakterisierte Oberfläche zeigt die mit Sauerstoff (30 s) behandelte Probe.     
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Zusammenfassung 
Insbesondere Mikrofilamentgewebe bieten eine ausgezeichnete Flächengeometrie zur 
Ausbildung einer großen Kontaktfläche zwischen Substrat und Schicht und damit eine bessere 
Voraussetzung für eine gute Schichthaftung. 
 
Mittels der Rasterkraftmikroskopie können zum Teil drastische Veränderungen in der 
Oberflächentopographie nachgewiesen werden. Die Behandlung im Sauerstoffplasma ergibt 
nach 15 s eine gleichmäßige Morphologie. Demgegenüber ist die Oberflächenmorphologie 
nach 60 s stark angegriffen, was mit einem Anstieg der Oberflächenrauheit einhergeht.  Im 
Zusammenhang mit den Ergebnissen aus den Randwinkelmessungen ist die dabei ermittelte 
Verringerung der Benetzbarkeit auf die Ätzung der Oberfläche verbunden mit der 
übermäßigen Bildung niedermolekularer Spezies zurückzuführen. 
 
Fluorierung führt auf Grund ihrer Vernetzungswirkung zu einer Vergrößerung der 
Oberflächenrauheit. Die AFM-Analyse der Fluorierung ergibt eine Veränderung in der 
Oberflächentopographie, wie der Vergleich mit der vorher durchgeführten Plasmabehandlung 
(15 s Sauerstoff) zeigt.  
 
8.4  Chemische Zusammensetzung der Schichten  
8.4.1 Gasphasenfluorierte PET-Folie und PES-Gewebe 
 
Abb. 8.16a zeigt das energieaufgelöste C 1s-Photoelektronspektrum der PET-Folie. Die drei 
Komponentenpeaks A, B und D zeigen die Anwesenheit der drei erwarteten Bindungsspezies 
–C=C– (A), –C–O–C– (B) und O–C=O (D). 
 
O
O O
O CH2 CH2
A A
A
A
A
A
B B
D D
  (8.1) 
 Strukturformel für PET 
 
(Die Untersuchungen werden mit Unterstützung und im Zusammenarbeit mit Herrn Dr. Simon, Institut für 
Polymerforschung e. V., Dresden durchgeführt). 
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Abb. 8.16 C 1s Spektren von PET-Folien vor 
(a) und nach einer Gasphasenfluorierung und 
Abscheidung von Cu (b) (3 % Fluorierung, 5 
m⋅min-1) 
Abb. 8.17 C 1s Spektren von PES-Geweben vor 
(a) und nach einer Gasphasenfluorierung und 
Abscheidung von Cu (b) (3 % Fluorierung, 5 
m⋅min-1) 
 
Entsprechend der Strukturformel für PET soll das Flächenverhältnis der Komponentenpeaks 
[A]:[B]:[D] = 3:1:1 betragen. Der geringe Überschuss der Komponente A und B ist auf 
typische Oberflächenkontaminationen zurückzuführen. Neben Etherbindungen (C–O–C) steht 
B auch für die Anwesenheit von C–OH-Gruppen (z. B. Endgruppen). Das konjugierte π-
Elektronensystem des Phenylrings führt unter Einbeziehung der π-Elektronen in den 
Carbonylbindungen durch π → π Übergänge zu Verlustpeaks (Shake-up), die im C 1s 
Spektrum bei BE > 290 eV (Komponentenpeaks Shake-up A und Shake-up B) beobachtet 
werden /200/. 
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Das C 1s Spektrum der PES-Fasern unterscheidet sich hinsichtlich seiner Form etwas von 
dem der PET-Folie (Abb. 8.17a). Neben dem, im Vergleich zu D (O–C=O) deutlich erhöhten 
Anteil des Komponentenpeaks A (im Spektrum wird die C=C-Doppelbindungskomponente 
von dem Anteil an den C–C-Bindungen gesättigter Kohlenwasserstoffe getrennt), zeigt auch 
B (C–O–) einen deutlich erhöhten Intensitätsanteil. Der Grund hierfür kann in den bei der 
Verarbeitung von Faserstoffen zur Anwendung kommenden Verarbeitungshilfsmitteln liegen, 
die auf der Faseroberfläche adsorbiert vorliegen. 
 
Die Beschichtung der PET-Folien und des PES-Gewebes mit Kupfer erfolgt nach einer 
Gasphasenfluorierung, bei der unterschiedliche Fluorierungsgrade im Oberflächenbereich der 
Proben erreicht werden sollen. Die aufgebrachten Kupferschichten sind so dünn, dass eine 
Charakterisierung des Interfaces Polymer/Kupfer mittels XPS erfolgen kann. 
 
Im Gegensatz zu den PES-Geweben kann bei den PET-Folien ein Einbau von Fluor nicht 
nachgewiesen werden. Aber auch bei den PES-Geweben kann Fluor nur in Spuren 
nachgewiesen werden, so dass davon auszugehen ist, dass fluorierte Komponenten nicht 
unmittelbar am Haftungsprozess beteiligt sind. 
 
Interessant ist jedoch, dass nach der Beschichtung mit Kupfer im C 1s Spektrum der Folie- 
und Gewebeproben ein neuer Komponentenpeak C separierbar ist, der auf Grund seiner 
Bindungsenergie am ehesten einer Ketogruppen (C=O) zuzuordnen ist (Abb. 8.16b und 
8.17b). Denkbar ist, dass durch die Gasphasenfluorierung und/oder durch die Beschichtung 
mit Kupfer ein Teil der PET-Ketten gespalten werden und die Estergruppe einer Reduktion 
unterliegt. Bei der PET-Folie spricht hierfür auch die Abnahme des Komponentenpeaks B (C–
O–C=O), dessen Intensität kleiner als die des Komponentenpeaks D wird, so dass D nicht 
ausschließlich Ester repräsentieren kann. Der Überschuss ([D]–[B]) muss dann 
Carbonsäuregruppen (–COOH) zugeordnet werden. Eine entsprechende Verschiebung der 
Lage des Komponentenpeaks D zu höheren Bindungsenergien (BE) wird beobachtet (∆BE ≈ 
0,24 eV). 
 
Mit der postulierten partiellen Reduktion der Estergruppe in Gegenwart des abgeschiedenen 
Kupfers muss die Kupferschicht oxidierte Spezies aufweisen. Dies kann anhand der Cu 2p 
Spektren belegt werden. 
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Abb. 8.18a zeigt das Cu 2p Spektrum einer Kupferschicht, die auf einer PET-Folie mit einem 
geringen Gasphasenfluorierungsgrad (1 %) abgeschieden wird. Sowohl der Cu 2p3/2 als auch 
der Cu 2p1/2 Peak haben eine Form, die für metallisches Kupfer (Cu0) erwartet wird. Schwach 
deuten sich Komponentenpeaks bei höheren Bindungsenergien an, die für die Anwesenheit 
von oxidierten Kupferspezies sprechen. Wird der Gasphasenfluorierungsgrad erhöht, erhöht 
sich der Anteil der oxidierten Kupferspezies, die als Schulter in den Cu 2p Spektren bei BE ≈ 
933,5 (CuO) bis BE ≈ 935 (Cu(OH)2) sichtbar sind, deutlich 8.18b und 8.18c. 
 
 
955 945 935 930940
Bindungsenergie [eV]
950960
a)
b)
c)
Cu 2pCu 2p1/2 3/2
Cu0
Cu-O
 
Abb. 8.18 Cu 2p Spektren der Kupferschicht auf gasphasenfluorierten PET-Folien: a) 1 % 
Fluorierung, 5 m⋅min-1, b) 2 % Fluorierung, 5 m⋅min-1, c) 3 % Fluorierung, 5 
m⋅min-1
 
Die infolge Gasphasenfluorierung/Metallisierung gebildeten Ketogruppen sind auf Grund der 
π-Bindung und der beiden freien Elektronenpaare am Sauerstoff elektronenreich und können 
als potentielle Elektronenpaardonatoren angesehen werden. Verstärkt wird dieser Effekt durch 
die mögliche Konjugation der Carbonylbindung mit dem π-Elektronensystem des 
Phenylrings. Elektronenpaarakzeptoren, wie beispielsweise das metallische Kupfer sind daher 
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in der Lage, mit diesen elektronenreichen Ketogruppen über starke Donator-Acceptor-
Wechselwirkungen (Komplexbindung) anzubinden (Gl. 8.2).   
 
CuOC 0
 (8.2) 
Der Carbonylsauerstoff der Estergruppe im PET ist natürlich auch in Lage, als Donator zu 
fungieren. Allerdings wird die Tendenz zur Elektronenabgabe durch den Elektronenzug des 
Ethersauerstoffs deutlich geringer sein. 
 
Die partielle Oxidation des Kupfers in der Grenzschicht Polymer/Metall verhindert mit 
zunehmendem Anteil der oxidierten Spezies den Elektronentransfer von der Ketogruppe zum 
Metall. 
Für die Basaltfasern könnte zunächst ein ähnlicher Haftungsmechanismus angenommen 
werden.  
 
8.4.2 Unbehandelte Basaltgewebe 
 
Das Übersichtsspektrum in Abb. 8.19 zeigt, dass für die Haftungseigenschaften auf den 
silikatischen Basaltfasern die mineralischen Komponenten eine untergeordnete Rolle spielen. 
Oberflächenpolarität und -reaktivität werden weitgehend von den adsorbierten organischen 
Verbindungen bestimmt, die die Faseroberfläche vollständig bedecken. Das aufgelöste C 1s 
Spektrum des unbehandelten Basaltgewebes zeigt, dass neben den Kohlenwasserstoffen CxHy 
(Komponentenpeak A) auch organische Verbindungen mit funktionellen Gruppen vorhanden 
sind. Anhand ihrer Bindungsenergien werden folgende Gruppen identifiziert: Amine 
(Komponentenpeak B), C–OH und C–O–C Gruppen (Komponentenpeak C), Ketogruppen 
(Komponentenpeak D) und Ester (Komponentenpeak E). 
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Abb. 8.19  Übersichts- (a) und C 1s Spektrum unbehandelter Basaltgewebe 
 
8.4.3 Gasphasenfluorierte Basaltgewebe 
 
Die Gasphasenfluorierung führt bei den Basaltgeweben zu einem teilweisen Abtrag der 
primär vorhandenen Adsorptionsschicht, die zu Lasten funktionalisierter Kohlenwasserstoffe 
und insbesondere zur deutlichen Verringerung des Anteils an Ketogruppen und der Amine 
(kein N 1s Peak in den Übersichtsspektren) führt (Abb. 8.20a). Mit steigendem 
Gasphasenfluorierungsgrad bildet sich also eine Adsorptionschicht aus, die zunehmend 
höhere Kohlenwasserstoffanteile besitzt und auf Grund der fehlenden delokalisierbaren π-
Elektronensysteme (auch die π-Elektronensysteme der Phenylringe fehlen) zunehmend 
weniger zu der oben beschriebenen Donator-Acceptor-Wechselwirkung mit der Kupferschicht 
beitragen kann. Dementsprechend zeigen die Cu 2p Spektren mit zunehmendem 
Gasphasenfluorierungsgrad eine Abnahme der Banden, die für oxidierte Kupferspezies 
typisch sind (Abb. 8.20b). 
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Abb. 8.20  C 1s (a, b, c) und Cu 2p (d, e, f) Spektren von verschieden gasphasenfluorierten 
und kupferbeschichteten Basaltfasergeweben: a) und d) 1 % Fluorierung, 5 
m⋅min-1; b) und e) 2 % Fluorierung, 5 m⋅min-1; c) und f) 3 % Fluorierung, 5 
m⋅min-1 
 
8.4.4  Sauerstoffplasmabehandelte PES-Gewebe 
 
Charakterisierung des PES-Gewebe nach DC-Sauerstoffplasmaaktivierung mit 
oberflächenanalytischen Mitteln (Vakuumunterbrechung zwischen Plasmaaktivierung und 
XPS-Analyse). 
 
Bereitgestellte Proben: 
* Probe 1: PES-Gewebe unbehandelt 
* Probe 2: PES-Gewebe 15 s Plasmaaktivierung 20 W 
* Probe 3: PES-Gewebe 30 s Plasmaaktivierung 20 W 
* Probe 4: PES-Gewebe 60 s Plasmaaktivierung 20 W 
* Probe 5: PES-Gewebe 120 s Plasmaaktivierung 20 W 
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Oberflächenanalytische Untersuchungen 
Die fünf Proben werden mittels XPS (Al- und Mg-Anode) analysiert. Die Auswertung erfolgt 
anhand der Übersichtsspektren. Zusätzlich wird von den Proben jeweils der aufgelöste 
Kohlenstoff- und Sauerstoffpeak aufgenommen. 
 
Probe 1 
Im Übersichtsspektrum dieser Probe sind die Peaks der Elemente Kohlenstoff, Sauerstoff und 
Gold nachweisbar. Das PES-Gewebe wurde gemeinsam mit einer zuvor analysierten 
Goldunterlage auf dem Probenhalter befestigt. Veränderungen in der Intensität der 
Kohlenstoff- und Sauerstoffpeaks können in dieser Versuchsanordnung eindeutig dem 
Substrat zugeordnet werden. 
 
Zusätzlich tritt ein Peak bei EB = 499 eV (Al-Anode) auf, dessen Zuordnung problematisch 
ist. Durch Benutzung von Röntgenröhren mit unterschiedlichen Anodenmaterialien ergibt sich 
nur für durch Augerelektronen angeregte Peaks eine Verschiebung der Peaklage. Die 
Verschiebung der Peaklage beträgt zwischen Al-Anode und Mg-Anode 233 eV und kann bei 
Verwendung einer Mg-Anode mit EB = 266 eV auch gemessen werden. Dieser Peak kann 
einem LMM-Übergang von Zink zugeordnet werden. 
 
Der dazugehörige Peak der Fotoelektronen von EB = 1022 eV (2p3/2) kann in keinem Fall 
nachgewiesen werden. Eine wahrscheinlich mit Kohlenwasserstoffen verunreinigte, nicht 
ebene, Probe kann das Austreten der Fotoelektronen aus der Oberfläche auf Grund ihrer 
geringen kinetischen Energie verhindern. Somit bleiben auch die Peaks aus. Die kinetische 
Energie der Augerelektronen ist um ca. 500 eV bzw. 730 eV deutlich größer und somit sind 
sie auch besser messbar. 
Das O : C – Verhältnis ist der Tabelle 8.4 zu entnehmen. 
 
Probe 2 
Es werden wieder die Peaks der Elemente Kohlenstoff und Sauerstoff gemessen. Das 
Spektrum zeigt eine Zunahme des Sauerstoffanteiles im O : C –Verhältnis. 
Der Peak bei EB = 499 eV trat wieder auf. 
 
Probe 3 
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Es werden die Elemente Kohlenstoff, Sauerstoff und Gold nachgewiesen. Das Spektrum zeigt 
eine Zunahme des Sauerstoffanteiles im O : C –Verhältnis gegenüber dem 
Ausgangszustandes. 
Der Peak bei EB = 499 eV trat wieder auf. 
Probe 4 
Es werden die Elemente Kohlenstoff und Sauerstoff nachgewiesen. Das Spektrum zeigt eine 
deutliche Zunahme des Sauerstoffanteiles im O : C –Verhältnis gegenüber dem 
Ausgangszustandes. 
Der Peak bei EB = 499 eV trat wieder auf. 
 
Probe 5 
Es werden die Elemente Kohlenstoff und Sauerstoff nachgewiesen. Das Spektrum zeigt eine 
deutliche Zunahme des Sauerstoffanteiles im O : C –Verhältnis gegenüber dem 
Ausgangszustandes und eine Steigerung des Sauerstoffanteiles gegenüber der Probe 4. 
Der Peak bei EB = 499 eV trat wieder auf. 
 
Probennummer O : C – Verhältnis 
Probe 1 0,15 
Probe 2 0,21 
Probe 3 0,22 
Probe 4 0,23 
Probe 5 0,25 
Tab. 8.4 Tabellarische Zusammenfassung der XPS-Spektren 
Der Bestimmung des O : C - Verhältnisses erfolgte nach /201/: 
 
∑
=
i Si
Ii
SxIxCx /  
 
 
Die atomaren Empfindli
C1s = 0,296 und O1s = 0
 
Ein deutlicher Anstieg
vorhandenen Versuchsbe
ein.   I  .. Intensitätsfaktoren in mm 
S ... atomare Empfindlichkeitsfaktoren
C ... Anteil des Elementeschkeitsfaktoren für Röntgenquellen bei 54,7 ° Einfallswinkel lauten: 
,711. 
 des Sauerstoffanteiles auf dem PES-Gewebe tritt unter den 
dingungen erst bei 15 s DC-Plasmaaktivierung (20 W) in Sauerstoff 
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Die Analyse der im Plasmagas Sauerstoff behandelten Proben weist einen von der 
Behandlungszeit weitgehend unabhängigen Sauerstoffgehalt in den Oberflächen aus. Sowohl 
nach 15 s als auch nach 30 s lag der Anteil bei 21 bis 22%. Dies ließ den Schluss zu, dass bei 
dem untersuchten PES-Gewebe und den in dieser Arbeit verwendeten Bedingungen zur 
Plasmamodifizierung (Kap. 6.4) die Sauerstoffsättigung der Oberfläche nach ca. 30 s erreicht 
ist. Die Behandlung darüber hinaus führt somit zur verstärkten Ätzung der Oberfläche und der 
übermäßigen Ausbildung niedermolekularer Spezies. Diese Spezies können aber mit XPS 
nicht nachgewiesen werden, da sie die gleichen Elemente und funktionellen Gruppen 
enthalten wie die modifizierte Substratoberfläche. Die Vermutung bezüglich der Wirkung des 
Sauerstoffs auf die Substratmaterialien resultiert aus dem Vergleich mit der Literatur sowie 
den Ergebnissen aus den durchgeführten Randwinkelmessungen.      
 
8.4.5 Vergleich von im Sauerstoffplasma behandeltem PES- und Mikrofilamentgewebe 
nach dem Peeltest  
  
Für den Nachweis des Haftvermögens einerseits und des eventuell auftretenden Ablösens von 
Schichtpartikeln werden vergleichende XPS-Untersuchungen an folgenden Proben 
durchgeführt:  
Probenbezeichnung: c PES-Gewebe nach 30 s O2-Plasmabehandlung, Kupferbeschichtung 
 d Klebeband nach Peeltest mit Probe Mikrofilamentgewebe. 
 
Übersichtsspektren 
In den Proben werden 
Kohlenstoff (6): als C 1s Peak, 
Sauerstoff (8): als O 1s, O 2s, O KL1 = O KL23L23, O KL2 = O KL1L23 und O KL3 = O 
KL1L1 Peaks, 
Fluor (9):  als F 1s Peak (nur in Probe c), 
Natrium (11): als Na 1s und Na KLL = Na KL23L23 Peaks (in Spuren nur in Probe c), 
Phosphor (15): als P 2p3/2P 2p1/2 und P 2s Peaks (nur in Probe c), 
Kupfer (29): als Cu 2p3/2, Cu 2p1/2, Cu 2s, Cu 3p3/2, Cu 3p1/2, Cu 3s, Cu LM0 (bei BE ca. 
550 eV) = Cu L2M45M45, Cu LM1 = Cu L3M45M45, Cu LM2 = Cu L2M23M45 (1P), Cu LM3 = 
Cu L3M23M45 (3P) und Cu L3M23M45 (1P), Cu LM4 = Cu L2M23M23 und Cu L2M23M23 Peaks 
gefunden. 
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Quantifizierung  
Aus den Peakflächen (Raw Area [CPS]) der Übersichtsspektren werden unter Berück-
sichtigung der relativen Empfindlichkeitsfaktoren (RSF) und der energieabhängigen Spektro-
meter-Transmissionsfunktion (Tx.Function), die Elementarverhältnisse (Atomverhältnisse) 
bestimmt. 
 
nTx.FunctioRSF
AreaRawAreaNorm ⋅=        (8.3) 
 
Weiter bedeuten CPS = count per second, Zählrate und BE = binding energy, 
Bindungsenergie [eV]. 
 
 c d 
[O]:[C]|speciiiii 0,3200 0,1776 
[Cu]:[C]|speciiiii 0,0445 Spuren 
[O]:[C]|Cu2Oa) 0,2976 – 
[O]:[C]|CuOb)2 0,2755 – 
[O]:[C]|C 1sc)ii 0,2882 0,1765 
a) Atomverhältnis [O]:[C]|spec, berechnet unter der Annahme, dass das gesamte Kupfer 
als Cu2O ([Cu]:[O] = 2:1) vorliegt. 
b) Atomverhältnis [O]:[C]|spec, berechnet unter der Annahme, dass das gesamte Kupfer 
als CuO ([Cu]:[O] = 1:1) vorliegt. 
c) Atomverhältnis [O]:[C], berechnet aus dem C 1s Spektrum. 
 
In Probe d werden nur Spuren von Kupfer gefunden, deren Anteil an der Nachweisgrenze der 
Methode liegt (vgl. entsprechender Cu 2p Bereich). 
 
C 1s Spektren (siehe Anlage G) 
Das C 1s Spektrum der Probe c wird in vier Komponentenpeaks (A, B, C und D) zerlegt. Da-
bei steht Komponentenpeak A für ungesättigte Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindungen (–C=C–) 
sowie für gesättigte Kohlenwasserstoffe (CxHy). Komponentenpeak D zeigt die Anwesenheit 
von Estergruppen (C–O–C=O). Der Komponentenpeak B zeigt die entsprechenden C–O–C=O 
Kohlenstoffatome der Estergruppe. Der Überschuss an B wird auf zusätzliche C–OH Gruppen 
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zurückgeführt, die infolge der Plasmabehandlung in die Polymerkette eingebracht werden. 
Ein für die Esterstruktur nicht erwarteter Komponentenpeak C verkörpert wahrscheinlich die 
Ketogruppe (C=O). 
 
Aus den Flächenanteilen der Komponentenpeaks B, C und D ergibt sich das Atomverhältnis 
[O]:[C]|C 1s, das sehr gut mit dem Verhältnis [O]:[C]|Cu2O übereinstimmt, das aus dem 
Übersichtsspektrum ermittelt wurde: 
 
2882,0
][][][][
])[]([][][2
]C[
]O[
s1C
=+++
−++⋅=
DCBA
DBCD        (8.4) 
 
Das C 1s Spektrum von Probe d wird in Annahme einer aliphatischen Polyesterstruktur in 
vier Komponentenpeaks A, D’, B, C und D zerlegt. Die Komponentenpeaks B, C und D 
entsprechen den Strukturelementen, die bei Probe c angegeben wurden. Der 
Komponentenpeak A steht hier nur für gesättigte Kohlenwasserstoffe (CxHy). Der 
Komponentenpeak D’ resultiert aus CR2-Gruppen, die in β-Stellung zur Estergruppe stehen 
(C–O–C(O)–C). Die Flächenanteile der Komponentenpeaks [D’]:[C]:[D] verhalten sich etwa 
wie [D’]:[C]:[D] = 1:1:1, was für Esterstrukturen erwartet wird. 
 
Analog zu Gl. (8.4) ergibt sich ein Verhältnis [O]:[C]|C 1s = 0,1765, was sehr gut mit dem 
Atomverhältnis [O]:[C]|spec übereinstimmt, das aus dem Übersichtsspektrum berechnet wurde. 
 
Cu 2p Spektrum der Probe c (siehe Anlage G) 
Das Cu 2p Spektrum zeigt eine deutliche Trennung der Cu 2p3/2 und Cu 2p1/2 Peaks. Diese 
Aufspaltung erfolgt aufgrund der j-j-Kopplung von Bahndrehimpuls und Spin der 2p-
Elektronen. 
 
Beide Peaks können in drei Komponentenpeaks A, B und C zerlegt werden, die 
wahrscheinlich unterschiedlichen Bindungszuständen des Kupfers entsprechen. 
Komponentenpeak A kann für metallisches Kupfer Cux stehen, Komponentenpeak B für Cu2O 
und Komponentenpeak C für CuO. Eine sichere Zuordnung der Oxidationsstufen des Kupfers 
ist allerdings nicht möglich. 
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9 Untersuchung von ausgewählten  Funktionalitäten  
9.1 Elektrische Eigenschaften der Schichten 
 
Der Einfluss elektromagnetischer Strahlung auf den menschlichen Körper ist zumindest im 
Bereich der thermischen Wirkungen seit vielen Jahren bekannt und sehr genau untersucht. Die 
Umwandlung von Strahlungsenergie in Wärme beruht im Wesentlichen darauf, dass 
hochfrequente Ströme im Körper induziert oder polare Moleküle zu Orientierungs- und 
Rotationsbewegungen angeregt werden. Besonders die Orientierungsbewegungen der 
Wassermoleküle tragen stark zur Absorption bei. Anders stellt sich die Situation bei den 
athermischen Wirkungen wie z. B. Einfluss auf das Tumorwachstum, Beeinflussung der 
Gehirnaktivität oder Änderung des Schlafverhaltens dar. Es gibt zwar nachgewiesene 
athermische Effekte, jedoch nur unter sehr speziellen Bedingungen oder bei hohen 
Feldstärken. Schädigende Wirkungen bei geringen Feldstärken sind bis jetzt nicht 
nachweisbar. Daher werden zur Festlegung von Grenzwerten bis heute die thermischen 
Effekte herangezogen. Der VDE (Verband deutscher Elektrotechniker) stellt dazu in /202/ 
fest: „Die Grenzwerte beruhen auf national und international anerkannten Erkenntnissen über 
die bekannten Wirkungen hochfrequenter elektromagnetischer Felder. Entscheidend für die 
Festlegung der Höhe der Grenzwerte im Hochfrequenzbereich sind die Reaktionen auf 
thermische Effekte, weil sie in geringeren Feldstärken auftreten als nachgewiesene 
athermische Effekte. Der zum Teil in der Öffentlichkeit erhobene Vorwurf, die Grenzwerte 
schützen die Bevölkerung lediglich vor thermischen Reaktionen, ist unberechtigt“. 
 
Der Schutz vor thermischen Wirkungen elektromagnetischer Felder ist in Bereichen, in denen 
mit extrem hohen Feldstärken gearbeitet wird, nachweislich seit mindestens dreißig Jahren 
von Bedeutung. Seit den siebziger Jahren des vorigen Jahrhundrats gibt es Normen und 
Veröffentlichungen aus dem militärischem Umfeld in den USA, speziell der Marine. Sie 
umfassen Spezifikationen für HF-Schutzanzüge. Anzunehmender Grund sind die hohen 
Feldstärken, denen Soldaten in der Nähe leistungsstarker Radargeräte ausgesetzt sind. 
Wissenschaftliche Untersuchungen von HF-Schutzanzügen wurden in den achtziger Jahren 
ebenfalls in den USA durchgeführt /203-205/.       
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Gleichzeitig sind elektronische Geräte anfällig gegenüber elektromagnetischer Strahlung und 
müssen zur Vermeidung von Fehlfunktionen entsprechend geschirmt werden. Neben 
gesundheitlichen Gefährdungen ist die ungewollte Abstrahlung elektromagnetischer Wellen 
auch über größere Entfernungen von Dritten zu empfangen und auszulesen. Hieraus leitet sich 
ein Schutz vor Spionage ab. 
 
Auf Grund der zunehmenden Nachfrage von Industrie, Militär etc. bis zum Privatbereich 
beschäftigt sich die Wirtschaft seit den 90iger Jahren verstärkt in Forschung und Entwicklung 
mit dem Schutz vor elektromagnetischer Strahlung. Elektromagnetische Strahlung 
(elektromagnetische Wellen) sind Schwingungen elektrischer und magnetischer Felder, die 
sich mit Lichtgeschwindigkeit im Raum ausbreiten. Die Schwingungen breiten sich dabei 
transversal zur Ausbreitungsrichtung als Welle aus. 
 
 
Abb. 9.1 Schema elektromagnetischer Wellen /207/ 
 
Zur Reduzierung elektromagnetischer Strahlung werden Schirme eingesetzt. Diese 
elektromagnetischen Schirme dämpfen oder verringern die elektromagnetische Feldstärke. 
Die Schirmdämpfung ist das Maß für das Verhältnis einer Signalgröße an einem Messort 
ohne Schirm zur Signalgröße am selben Messort nach Einfügen eines Schirmes. 
Üblicherweise wird die elektromagnetische Schirmdämpfung in dB angegeben und mit 
folgender Gleichung beschrieben /190/: 
SE (dB) = 20 log (P1 / P2) . 
P1 – empfangene Leistung ohne Schirm 
P2 - empfangene Leistung mit Schirm 
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Abb. 9.2 Funktionsprinzip Schirmdämpfung /203, 207/ 
 
Viele metallisierte Textilien werden auf Grund ihrer antistatischen oder elektrisch leitfähigen 
Eigenschaften für die elektromagnetische Schirmung, für die Radarreflexion oder in 
Heiztextilien eingesetzt. Bei Textilien wird von einem antistatischen Verhalten gesprochen, 
wenn ihr Oberflächenwiderstand zwischen 5 x 1010 und 5 x 1011 Ohm liegt und von 
Ableitfähigkeit, wenn der Oberflächenwiderstand kleiner als 109 Ohm ist /19/. Leitfähige 
Gewebe haben in den letzen Jahren eine Reihe von Anwendungen auf dem Gebiet der 
elektromagnetischen Verträglichkeit gefunden. Beispiele dafür sind Schutzanzüge gegen 
hochfrequente elektromagnetische Felder, wie sie bei Arbeiten in der Nähe von 
Antennenanlagen getragen werden und robuste, flexible Schirmhüllen für sensitive 
Elektronik. Je nach Garnkonstruktion lassen sich mit einer Gewebelage im Frequenzbereich 
von 100 MHz – 10 GHz, elektrische Schirmdämpfungen zwischen 30 und 50 dB realisieren. 
Werden höhere Schirmdämpfungen benötigt, ist es auch üblich Schirme aus mehreren 
Gewebelagen herzustellen /206/. 
 
Um die elektrische Leitfähigkeit der PVD-beschichteten Textilien zu charakterisieren, werden 
ihre Oberflächenwiderstände mit einer Ringelektrode nach DIN EN 60 598 (Schirmende 
Kleidung zum Arbeiten an unter Spannung stehenden Teilen für eine Nennspannung bis AC 
800 kV) mit Hilfe eines Milliohm- bzw. Megaohm-Meters bestimmt. Die 
Oberflächenwiderstände der unbeschichteten Substrate liegen im Tera-Ohm-Bereich. Somit 
können sie in die Gruppe der elektrischen Isolatoren eingestuft werden. 
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Für eine erste Aussage hinsichtlich der zu erreichenden elektromagnetischen 
Schirmdämpfung, wird von allen beschichteten Proben die elektrische Leitfähigkeit der 
Beschichtung geprüft. Je kleiner der gemessene elektrische Widerstand ist, desto größer ist 
der Wert der zu erwartenden Schirmdämpfung. Die gemessenen Oberflächenwiderstände 
streuen in einem sehr breiten Bereich von ca. 1 Ohm bis > 1 Gigaohm. 
 
Wesentlichen Einfluss auf die elektrische Leitfähigkeit beschichteter textiler Flächen haben 
folgende Faktoren: 
- Konstruktion des textilen Substrates (Gitter / geschlossene Fläche, Anzahl der Schuss- und 
Kettfäden, Herstellungstechnologie (Gewebe, Nähgewirke / Bindung etc.)), 
- Oberflächenbeschaffenheit des Substrates, 
- Leitfähigkeit des aufgebrachten Metalls, 
- Schichtdicke. 
 
Vor allem bei textilen Proben mit geschlossenen Flächen konnten Werte kleiner als 1 Ohm 
gemessen werden. Dies lässt den Schluss zu, dass bei diesen Proben gute 
Schirmdämpfungswerte erreicht werden. Muster mit relativ glatten Oberflächen sowie höhere 
Schichtdicken haben, wie zu erwarten, einen positiven Einfluss auf die Leitfähigkeit. 
 
Bei textilen Flächen mit einer PVC- oder PU-Zwischenschicht konnten allerdings keine 
wesentlichen Verbesserungen erzielt werden. Der Einsatz dieser Materialien für die 
Funktionalität elektromagnetische Schirmung ist nur in Verbindung mit weiteren 
Anforderungen z. B. im Zusammenhang mit textilen Hochbauten zu empfehlen. 
 
Der Einfluss der Oberflächenbeschaffenheit der Substrate kann durch die Anpassung der 
Schichtdicke in bestimmten Bereichen egalisiert werden. Substrate mit relativ glatten 
Oberflächen und Schichtdicken von ca. 200 nm wiesen ähnliche Leitfähigkeiten auf, wie 
textile Flächen mit relativ groben Strukturen und Schichtdicken von ca. 600 nm /207/.  
 
Textile Gitter, sowohl als Gewebe als auch als Nähgewirke, ergeben unabhängig vom 
verarbeiteten Ausgangsmaterial sehr hohe Oberflächenwiderstände. Der Grund hierfür liegt in 
der geringen Anzahl an Kreuzungspunkten (elektrischen Kontakten) von Schuss- und 
Kettfäden. Auch der Einsatz eines dritten Fadensystems bei Nähgewirken - dem Nähfäden - 
und die Vernähung aller drei Systeme am Kreuzungspunkt ergeben keine wesentlichen 
Bewertung der Ergebnisse  104
Verbesserungen. Es ist davon auszugehen, dass erst bei höheren Schichtstärken (> 1µm) 
wesentlich geringere Oberflächenwiderstände auftreten. (Diese Schichtstärken werden im 
Rahmen des Vorhabens nicht untersucht, da auf vollflächigen Textilien bereits sehr gute 
Leitfähigkeiten erreicht werden und eine wirtschaftliche Herstellung mittels der PVD-
Technologie mit zunehmender Schichtstärke abnimmt). 
 
Tabelle 9.1 enthält Messergebnisse zu den Oberflächenwiderständen an verschieden 
beschichteten unterschiedlichen textilen Substraten. Die Ergebnisse entstammen eigenen 
Tests, die teilweise außerhalb der Dissertation im rahmen der Industrietätigkeit vorgenommen 
worden sind.   
 
Proben  Messung 1 Messung 2 Messung 3 Messung 4 Messung 5 Messung 6 Mittelwert 
Basalt 
Cu/Cu, 
2x600 nm 
1,45 E+00 1,36 E +00 1,35 E+00 1,42 E+ 00 1,31 E + 00 1,37 E+00 1,38 E+00 
GF Cu/Cu, 
2x600 nm 
1,27 E+00 1,27 E+00 1,27 E+00 1,27 E+00 1,27 E+00 1,27 E+00 1,27 E+00 
Basalt Cu 
950 nm 
1,03 E+06 5,82 E+02 3.30 E+02 5,83 E+02 76,1 E+00 55,3 E+00 24,56 E+02 
PES Cu, 
600 nm 
1,06 E+05 4,83 E+02 4.29 E+03 5,83 E+02 55,1 E+ 00 55,3 E+00 21,07 E+02 
Mikrofilame
ntgewebe, 
200 nm 
8,8 E+12 3,50 E+12 4,6 E+12 1,1 E+12 2,44 E+12 2,3 E+12 3,79 E+12 
Tab. 9.1 Oberflächenwiderstand in Ohm /190/ 
 
Der Oberflächenwiderstand von einseitig beschichtetem Basaltgewebe beträgt z. B. 24,56 
E+02 Ohm (Tab. 9.1), der von beidseitig beschichtetem Basaltgewebe 1,38 E+00 Ohm. Das 
bedeutet, je dicker die Schicht abgeschieden wird, desto geringer der Oberflächenwiderstand. 
Das Gleiche gilt für die beschichteten Polyester- und Mikrofilamentgewebe. Ein 
Vergleichsgewebe aus Glasfilamentgarnen hat gegenüber PES- und Basaltgewebe die 
kleineren Oberflächenwiderstände. Begründet werden kann dies mit der glatteren und 
dichteren Oberfläche des Gewebes infolge seiner Köperbindung im Vergleich zu PES-
Gewebe mit Panama-Bindung.  Die Oberflächenwiderstände werden sowohl von den 
Plasmabedingungen als auch von den Beschichtungszeiten beeinflusst. Erwartungsgemäß 
führen längere Beschichtungszeiten zu sinkenden Oberflächenwiderständen /90/. Die 
elektrische Leitfähigkeit eines Materials wird von seiner Elektronenstruktur und der 
chemische Bindung bestimmt. Wie schon bei der Haftfestigkeit bestimmen auch die 
Mikrostruktur der Schicht und die Oberflächenmorphologie die Leitfähigkeit des Materials. 
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Dieser Zusammenhang wird besonders bei den Titanverbindungen deutlich. Mit kleiner 
werdender Größe der aneinander gewachsenen  Inseln und geringerer Aufrauung der 
Faseroberfläche durch das reaktive Plasma nimmt der Oberflächenwiderstand deutlich zu /19/.  
9.2 Bestimmung der elektromagnetischen Schirmdämpfung 
 
Für die Messung der elektromagnetischen Schirmdämpfung ist ein Messplatz nach Abb. 7.6 
(siehe S. 62) aufgebaut.  
 
Gute Schirmungswerte für Textilien liegen bei 60-70 dB. Die in Voruntersuchungen 
beidseitig verkupferten Glasfasergewebe weisen eine Schirmdämpfung von 50 - 60 dB auf, 
siehe Abb. 9.3. Die Schichtdicke liegt bei ca. 600 nm. Andererseits ist eine maximale 
Schirmdämpfung der beidseitig verkupferten Basaltgewebe von etwa 38 dB (Abb. 9.4) 
vorhanden. Die Schichtdicke beträgt auch hier ca. 600 nm. Die Schirmdämpfung der einseitig 
verkupferten Basaltgewebe (Abb. 9.5) liegt nur noch zwischen 1 und 8 dB, die der einseitig 
verkupferten Polyestergewebe (Abb. 9.6) zwischen 3 und 8 dB. In beiden Fällen ist die 
Schichtdicke wiederum ca. 600 nm. 
  
Die einseitig verkupferten aufgedampften Polyestergewebe (Zwischenschicht PVC) weisen 
eine erhöhte Schirmdämpfung von etwa 24 dB (Abb. 9.7) auf. Die Schichtdicke ist ca. 600 
nm. Die einseitig metallisierten Gewebe zeigen nur geringe Schirmungseigenschaften. Die 
abgeschiedenen Schichten sind zu dünn, um die Widerstände zwischen den Garnen bzw. an 
den Bindepunkten zu überbrücken. Einen entscheidenden Einfluss auf das 
Schirmungsverhalten metallisierter Textilien hat die Konstruktion ihres Flächengebildes. Für 
den Einsatz von metallisierten Textilien in der elektromagnetischen Schirmdämpfung gelten 
demzufolge die gleichen Anforderungen an beschichtete Textilien wie für die elektrische 
Leitfähigkeit. 
 
Einen weiteren Einfluss auf die Schirmungseigenschaften hat die Schichtdicke. Je dicker eine 
Metallschicht ist, umso besser ist das Schirmungsverhalten des Textils /90/.  
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Abb. 9.3 Elektromagnetische Schirmdämpfung beidseitig mit Kupfer beschichteter 
  Glasfasergewebe 
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Abb. 9.4 Elektromagnetische Schirmdämpfung der beidseitig mit Kupfer beschichteten 
  Basaltgewebe 
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Abb. 9.5 Elektromagnetische Schirmdämpfung der einseitig mit Kupfer beschichteten 
Basaltgewebe 
 
Probe: PES 2880 /12F/
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Abb. 9.6 Elektromagnetische Schirmdämpfung der einseitig mit Kupfer beschichteten 
Polyestergewebe 
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Probe: 030623 C4
0,0
5,0
10,0
15,0
20,0
25,0
30,0
Frequenz [GHz]
El
ek
tr
om
ag
ne
tis
ch
e 
Sc
hi
rm
dä
m
pf
un
g 
[d
B
]
0,2 0,4 0,6 0,8 1.0 1,2 1,4 1,6 1,8 2,0
 
Abb. 9.7 Elektromagnetische Schirmdämpfung der einseitig mit Kupfer aufgedampften 
  (Zwischenschicht PVC) Polyestergewebe 
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Abb. 9.8 Elektromagnetische Schirmdämpfung der einseitig und beidseitig verkupferten  
Substrate 
  
Aus den Kurvenverläufen (Abb. 9.3-9.7) geht hervor, dass die elektromagnetischen 
Schirmdämpfungen der metallisierten Textilien für beide Messfrequenzen (1 GHz und 2 GHz) 
stark miteinander korrelieren und demzufolge die beschichteten Proben für beide Frequenzen 
gleiche, vom  Oberflächenwiderstand abhängige Schirmdämpfungen aufweisen. Weiterhin 
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verdeutlicht die Abb. 9.8, dass die Schirmdämpfung mit sinkenden Oberflächenwiderständen 
potenziell zunimmt. 
 
Unter Verwendung einer TEM-Zelle können Schirmdämpfungswerte bis 65 dB gemessen 
werden. Da auf Grund der Materialeigenschaften metallisierte Textilien in 
Mehrwegbekleidungen nur bedingt einsetzbar sind (Materialabrieb, Bruchbildung, geringe 
Waschbeständigkeit), werden Möglichkeiten zur Übertragung der sonst guten 
elektrodynamischen Eigenschaften (geringer Oberflächenwiderstand, hohe 
Stromtragfähigkeit, breitbandig hohes Schirmungsvermögen)  auf andere Strukturaufbauten 
untersucht. Im Ergebnis kann gezeigt werden, dass spezielle Schleifenlayouts, sofern sie einen 
galvanisch geschlossenen Ring bilden, Schirmdämpfungswerte bis 50 dB erreichen können. 
Der Wert ist jedoch abhängig von Grad und Ausbildung der effektiven Rasteröffnungen und 
damit vom Bedeckungsgrad sowie der Wellenlänge und damit der Frequenzen. Der Einfluss 
der Permeabilität ist im Vergleich zur Leitfähigkeit gering. Die Erwartung, durch Kopplung 
einer metallisierten Fläche mit einer zusätzlichen Spulenanordnung ein besseres 
Schirmungsverhalten zu erreichen, kann nicht bestätigt werden. Durch offensichtlich 
gegenläufige physikalische Effekte (z. B. Induktion) wirkt die metallische Fläche als Schirm, 
eine darauf applizierte isolierte Drahtschleife als Antenne und koppelt einen Teil der 
empfangenen  Primärenergie in den abgeschirmten Bereich.   
     
Zusammenfassend kann also festgestellt werden, dass die alleinige Beschichtung der 
Versuchsgewebe mit Kupfer zu keinen ausreichenden Schirmdämpfungswerten führen kann. 
Eine gewisse Chance besteht dann, wenn auf die Gewebe glättende Zwischenschichten (z. B. 
PVC) aufgebracht werden, die zu einer geschlossenen Metallisierung führen. Es ist auch an 
Mehrschichtsysteme mit mikroporösen Membranen (z. B. Gore-Tex) zu denken, wenn textile 
Anwendungen im Schutzkleidungsbereich zu entrichten sind. 
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10 Zusammenfassung und Ausblick 
 
Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind die Beeinflussung und die Charakterisierung von 
Schichteigenschaften metallisierter Gewebe mit dem Schwerpunkt der Erreichung maximaler 
Haftfestigkeiten der Schichten.  
 
Die Forschungsarbeiten werden an vier verschiedenen Flächengebilden aus Polyestergarn, 
Basaltgarn, Polyester-Mikrofilamentgarn und Polypropylengarn in Laboranlagen 
durchgeführt.  Aufgrund begrenzender Rahmenbedingungen können jedoch nicht alle 
Untersuchungen mit jeder Gewebevariante vorgenommen werden. Zur Verbesserung der 
Haftfestigkeit der Schichten werden Versuche zur Vorbehandlung mittels 
Sauerstoffplasmabehandlung und Gasphasenfluorierung mit anschließender Metallisierung 
der Gewebe realisiert. 
 
Die morphologische Charakterisierung ausgewählter vergleichsweise gesputterter und 
bedampfter Gewebe ergibt, dass vorbehandelte Proben gegenüber unbehandelten Proben sehr 
unterschiedliche Oberflächenstrukturen aufweisen können. So wird festgestellt, dass sich die 
Plasmabehandlung und die Fluorierung gut zur Oberflächenaktivierung von Textilien eignen. 
Die Hydrophilierung sorgt für ein gutes Haftvermögen für das nachfolgende Metallisieren der 
Oberfläche am Beispiel des PVD-Verfahrens Magnetron-Sputtern.  
 
Im Sauerstoffplasma kommt es bereits nach kurzer Zeit zur Sättigung der Oberflächen, wobei 
dieser Zeitpunkt von verschiedenen Faktoren abhängt (Substrat, Plasmaquelle, 
Plasmaleistung). Längere Behandlungen führen zu übermäßigen Bindungsbrüchen und 
Oxidationen und zur Ausbildung kurzkettiger, oxidierter Materialien, sogenannnter 
niedermolekularer Spezies (Low Molecular Weight of Oxydized Molecules-LMWOM), 
welche laut LISTON /115/ als flüssige Tropfen bzw. feste Trümmer zu erkennen sind. Mit 
AFM-Analysen ist das nachweisbar. Während nach der Plasmabehandlung mit Sauerstoff und 
einer Einwirkungsdauer von 15 s im Phasenprofil eine gleichmäßig modifizierte Oberfläche 
zu erkennen ist, zeigt sich nach der Modifizierung über 60 s ein völlig anderes Bild. Die 
Oberfläche ist stark geätzt, und es lassen sich deutlich dunkle Inseln erkennen. Dies spricht 
dafür, dass es sich dabei um die LMWOMs handelt. Neben der morphologischen 
Veränderung der Substratoberfläche bringt die längere Sauerstoffmodifizierung einen 
verhältnismäßig drastischen Anstieg der Oberflächenrauheit mit sich. 
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Es kann festgestellt werden, dass die in dieser Arbeit durchgeführten 
Niederdruckplasmabehandlungen mit 30 s Sauerstoff zu einer ausgezeichneten Modifizierung 
der Probenoberflächen hinsichtlich einer verbesserten Adhäsion führen. Längere 
Plasmabehandlungen (60 s Sauerstoff) bewirken dagegen eine Schädigung der Oberflächen, 
was sich in einer geringeren Benetzbarkeit und somit in schlechteren Hafteigenschaften 
ausdrückt. Eine Bestätigung finden diese Feststellungen in den Untersuchungen zur 
Haftfestigkeit der Kupferschichten. Hierbei muss allerdings erwähnt werden, dass trotz der 
durch die lange Prozesszeit im Sauerstoffplasma gekennzeichneten Schädigung der 
Substratoberfläche, die Benetzbarkeit und somit auch die adhäsiven Eigenschaften im 
Vergleich zu einem unbehandelten Polyester- und Polypropylengewebe besser sind. 
 
Mittels der Rasterkraftmikroskopie können zum Teil drastische Veränderungen in der 
Oberflächentopographie festgestellt werden. Die Behandlung im Sauerstoffplasma ergibt nach 
15 s eine gleichmäßige Morphologie. Dem gegenüber ist die Oberflächenmorphologie nach 
60 s stark angegriffen, was mit einem Anstieg der Oberflächenrauheit einhergeht. Im 
Zusammenhang mit den Ergebnissen aus den Randwinkelmessungen, ist die dabei ermittelte 
Verringerung der Benetzbarkeit auf die Ätzung der Oberfläche, verbunden mit der 
übermäßigen Bildung niedermolekularer Spezies, zurückzuführen. 
 
Der dargestellte Zusammenhang lässt den Schluss zu, dass hier unterschiedliche 
Adhäsionsmechanismen wirksam werden. Durch die Plasmabehandlung sind in das Polyester 
polare Gruppen eingebaut worden. Diese polaren Gruppen, wie Hydroxyl-, Carbonyl- oder 
Nitrilgruppen, können im Materialverbund wie elektrische Dipole wirken. Sofern sich diese 
Dipole entsprechend ausrichten können, üben sie eine Anziehungskraft aus, die sich 
makroskopisch in einem guten Haftvermögen zum Metall äußert. Dieser Ansatz erklärt die 
rapide Festigkeitssteigerung für beide Vorbehandlungen. Bei der O2-Plasmabehandlung 
müssen danach zusätzlich reaktive Gruppen eingebaut werden, die zum Teil zu chemischen 
Bindungen in der Art Metall-O-C führen. Dadurch wird ein weiterer Anstieg der 
Haftfestigkeit erreicht. Die Erhöhung der Haftfestigkeit kann daraus schlussfolgend als 
Funktion der sich bildenden Dipolbindungen und der daraus entstehenden chemischen 
Bindungen verstanden werden. Bei längeren Prozesszeiten kommt es zu einer Verfestigung 
der Oberfläche bzw. zu Reinigungseffekten. Dadurch ist ein weiterer Anstieg der 
Haftfestigkeit nicht möglich. 
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Die Verbesserung in der Adhäsion, die durch Plasmabehandlung verursacht wird, hängt mit 
zwei Änderungen im Material zusammen. Der enthaltene Sauerstoff reagiert mit dem Polymer 
und bildet polare Gruppen. Diese haben zwei Effekte. Sie erhöhen die Oberflächenspannung, 
welche eine bessere Benetzbarkeit der Oberfläche durch die Vorbehandlung ergibt. Die 
Adhäsion des Schichtmaterials zu den geänderten PES- bzw. PP Molekülen wird erhöht. 
 
Die zweite Änderung, die Zunahme der Oberflächenrauheit, hat drei Auswirkungen. Erstens 
bietet die größere Fläche mehrere molekulare Aufstellungsorte für die Wechselwirkung 
zwischen dem Adhärens und dem Adhäsiv an. Zweitens wird das mechanische 
Ineinandergreifen (Interlocking) zwischen dem Adhäsiv und Adhärens stärker und drittens 
kommt es zum Entfernen dass schwache Grenzschichten auf der Proben-Oberfläche. 
  
Ein deutlicher Anstieg des Sauerstoffanteils auf dem PES-Gewebe tritt unter den vorhandenen 
Versuchsbedingungen erst bei 15 s DC-Plasmaaktivierung (20 W) in Sauerstoff ein.  
 
Die im Sauerstoffplasma behandelten Proben weisen einen von der Behandlungszeit 
weitgehend unabhängigen Sauerstoffgehalt in den Oberflächen aus. Sowohl nach 15 s als 
auch nach 30 s liegt der Anteil bei 21 bis 22%. Dies läßt den Schluss zu, dass bei dem 
untersuchten PES-Gewebe und den in dieser Arbeit verwendeten Bedingungen zur 
Plasmamodifizierung die Sauerstoffsättigung der Oberfläche nach ca. 30 s erreicht ist. Die 
Behandlung führt darüber hinaus somit zur verstärkten Ätzung der Oberfläche und der 
übermäßigen Ausbildung niedermolekularer Spezies. Diese Spezies können aber mit XPS 
nicht nachgewiesen werden, da sie die gleichen Elemente und funktionellen Gruppen 
enthielten wie die modifizierte Substratoberfläche. Die Aussage bezüglich der Wirkung des 
Sauerstoffs auf die Substratmaterialien resultiert aus dem Vergleich mit der Literatur sowie 
den Ergebnissen aus den durchgeführten Randwinkelmessungen.      
 
Die Plasmabehandlung von Basaltgewebe führt mit zunehmender Behandlungsdauer (bis 60 
s) zu einer leichten Verbesserung der Schichthaftfestigkeit. 
 
Vorbehandlungen mittels Gasphasenfluorierung ergeben durchweg einen wesentlichen 
Zuwachs des Haftvermögens bei den untersuchten Materialproben. Bei der 
Gasphasenfluorierung werden polare Gruppen an den äußeren Polymerketten erzeugt, indem 
Wasserstoffatome in der Polymerkette durch Fluoratome ersetzt werden. 
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Fluorierung führt aufgrund ihrer Vernetzungswirkung zu einer Vergrößerung der 
Oberflächenrauheit. Die AFM-Analyse der fluorierten Proben ergibt eine Veränderung in der 
Oberflächentopographie, wie der Vergleich mit der vorher durchgeführten Plasmabehandlung 
bei 15 s Sauerstoff eine Wirkung zeigt.  
 
Die infolge Gasphasenfluorierung/Metallisierung gebildeten Ketogruppen sind aufgrund der 
π-Bindung und der beiden freien Elektronenpaare am Sauerstoff elektronenreich und können 
als potentielle Elektronenpaardonatoren angesehen werden. Verstärkt wird dieser Effekt durch 
die mögliche Konjugation der Carbonylbindung mit dem π-Elektronensystem des 
Phenylrings. Elektonenpaarakzeptoren, wie beispielsweise das metallische Kupfer, sind daher 
in der Lage, mit diesen elektronenreichen Ketogruppen über starke Donator-Akzeptor-
Wechselwirkungen (Komplexbindung) anzubinden. 
 
Die Gasphasenfluorierung von Basaltgewebe führt zu einer deutlichen Verbesserung der 
Haftfestigkeit gegenüber der unbehandelten Substrate. Zum Erreichen dieses Effektes 
genügen schon geringe Fluorkonzentrationen (1% Fluor).  
 
Die Vorbehandlung mit der Fluorierung führt ebenso wie die Niederdruckplasmabehandlung 
mit Sauerstoff grundsätzlich zu einer Verbesserung der Festigkeit im Verbund. Beide 
Vorbehandlungsmethoden stellen notwendige Verfahren zur Haftungsverbesserung dar. 
 
Eine Erklärung der Forschungsergebnisse ist mittels der Adsorptionstheorie möglich. Die 
darin aufgeführten Wechselwirkungen erklären die Benetzung bzw. Festigkeit zweier 
Kontaktpartner. Für die Grenzfläche Polyester bzw. Polypropylen/polymere Zwischenschicht 
sind die physikalischen Wechselwirkungen zu favorisieren, die auf Van der Waals-Kräfte 
beruhen. Außerdem spielen bei Polyester Wasserstoffbrückenbindungen und Lewis-Säure-
Base-Wechselwirkungen einer Rolle.  
 
Die Charakterisierung der Schichten hinsichtlich ihrer Haftbeständigkeit wird mittels des 
eines Peel-Testes und Martindale-Scheuertests vorgenommen. Mit Hilfe der genannten 
Untersuchungen kann festgestellt werden, dass im Allgemeinen besputterte Proben gegenüber 
vergleichsweise bedampften Proben besser haften. Bei den aufgedampften Schichten sind 
nach 400 Scheuertouren ca. 75% abgerieben. Andererseits wird bei den gesputterten 
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Schichten nur ca. 5% abgescheuert. Am deutlichsten zeigt sich der Unterschied in der 
Scheuerbeständigkeit zwischen vorbehandelten und unbehandelten Materialien.  
 
Neben der Untersuchung zur Haftbeständigkeit der Schichten erfolgen Untersuchungen zu 
ausgewählten Funktionalitäten (elektrische Leitfähigkeit, elektromagnetische 
Schirmdämpfung der Substrate). Sowohl für die Oberflächenwiderstände als auch für die 
Werte der elektromagnetischen Schirmdämpfung bestehen enge Zusammenhänge zwischen 
Flächenkonstruktion, Schichtmaterialien, Schichtdicken und Beschichtungsparametern.  
    
Der Oberflächenwiderstand von einseitig beschichtetem Basaltgewebe beträgt z. B. 24,56 
E+02 Ohm, von beidseitig beschichtetem Basaltgewebe 1,38 E+00 Ohm. Das bedeutet, je 
dicker die Schicht abgeschieden wird, desto geringer ist der Oberflächenwiderstand. Das 
Gleiche gilt für die beschichteten Polyester- und Mikrofilamentgewebe. Das 
Vergleichsgewebe aus Glasfilamentgarn hat gegenüber PES- und Basaltgewebe die kleineren 
Oberflächenwiderstände. Begründet werden kann dies mit der glatteren und dichteren 
Oberfläche des Gewebes infolge seiner Köperbindung im Vergleich zum PES-Gewebe mit 
Panama-Bindung. Die Oberflächenwiderstände werden sowohl durch die Plasmabedingungen 
als auch die Beschichtungszeiten beeinflusst. Erwartungsgemäß führen längere 
Beschichtungszeiten zu sinkenden Oberflächenwiderständen.  
 
Gute Schirmungswerte für Textilien liegen bei 60-70 dB. Die Schirmdämpfung nimmt mit 
sinkenden Oberflächenwiderständen potenziell zu. Die beidseitig verkupferten 
Glasfasergewebe weisen eine Schirmdämpfung von etwa 60 dB auf. Die Schichtdicke liegt 
bei ca. 600 nm. Andererseits kann für beidseitig verkupferte Basaltgewebe eine 
Schirmdämpfung von etwa 38 dB erreicht werden. Die Schichtdicke beträgt auch hier wieder 
ca. 600 nm.  
 
Eine Voraussetzung, um mittels PVD-Technologien gut elektrisch leitfähige und schirmende 
textile Flächen herzustellen, ist das Vorhandensein einer geschlossenen Metallschicht auf 
mindestens einer Substratoberfläche. Deshalb sind membran- oder folienähnliche Textilien zu 
wählen. Für gering mechanisch beanspruchte Materialien eignen sich besonders gut 
Mikrofilamentgewebe. Diese Gewebe sollen aus Multifilamenten mit feinem Titer bestehen. 
Werden höher beanspruchbare Materialien gefordert, sind sehr dichte Gewebe mit 
glattstrukturierten Bindungen und engen Fadenkreuzungen auszuwählen.  
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Am Beispiel der PVD-Technologie (Magnetron-Sputtern) wird gezeigt, dass die PVD-
Verfahren eine aussichtsreiche Alternative zur konventionellen Metallisierung von textilen 
Fasern und Flächengebilden darstellen. Mit ihrer Hilfe können auf Textilien funktionelle 
Schichten und Schichtsysteme abgeschieden werden, die mit anderen 
Metallisierungsverfahren wie z. B. dem Galvanisieren oder dem thermischen Verdampfen 
nicht realisierbar sind. Zudem bietet die Plasmatechnologie aufgrund der minimalen 
Abfallprobleme eine potentielle Möglichkeit, Textilien gegenüber traditionellen Technologien 
hochwertig zu veredeln bzw. neuartige Gebrauchseigenschaften der Fasern und Flächen zu 
erzeugen. 
 
In weiteren Schritten sind die Ergebnisse der vorliegende Arbeit in produktionsnahen 
Großversuchen zu bestätigen. Optimale Plasmavorbehandlung und reproduzierbare 
Beschichtungsergebnisse einschließlich der zugeordneten Prozessparameter sind eine 
Voraussetzung für eine zukünftige industrielle Anwendung der PVD-Technologien für die 
Metallisierung von textilen Substraten und für neuartige bzw. alternative Anwendungen, die 
auch über die beispielhaft untersuchten Funktionalitäten hinausgehen können.   
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A Übersicht zum Beschichtungs- und Prüfumfang der Substraten 
Tab. A-1 Übersicht zum Beschichtungs- und Prüfumfang der Substraten  
Substrat 
Oberflächen-
modifikation 
Randwinkelmessung/
Tropfenmethode Sputtern 
Peel-
Test 
Scheuer-
test Waschen
Schicht-
dicke 
Oberfläche
widerstand 
Schirm-
dämpfung
Wärme-
leitfähig
keit 
ESCA 
/XPS REM 
Licht-
mikroskop AFM 
G1                 a) x x x x x x x x x x x x x x
  b) x x  x x x x         x x x   
G2 a) x x   x       x x   x       
  b) x x x       x         x x x 
G3                  a) x x x x x x x x x x x x x
  b) x   x x x x                 
G4 a) x x x x x     x x     x x x 
  b) x x x x x             x x x 
               
               
    
    
    
    
G1           Polyestergewebe           
G2           Mikrofasergewebe                         
G3           Basaltgewebe        
G4           Polypropylengewebe         
a)            Fluorierung (1 % -6 %)         
b)            Plasmabehandlung (meistens Sauerstoffplasma)      
 
Anlage B  B-1 
B Bezeichnung der textilen Flächengebilde 
 
Tab. B-1 Bezeichnung der textilen Flächengebilde 
Artikel: PP-Flachgewebe E 92/48 
Art.-Nr.: 40/5030 
Farbe:  transparent 
 
Eigenschaft  Einheit 
Material Polypropylen-Flachgewebe  
Gewicht 190 +/-10 g/m² 
Reißfestigkeit DIN 53857 
Kette 
Schuss 
 
> 1750 
> 1700 
 
N/5 cm 
Dehnung DIN 53857 
Kette 
Schuss 
 
> 15 
> 15 
 
% 
Garnstärke 
Kette 
Schuss 
 
1100+/-110 
1670+/-167 
 
dtex 
Einstellung 
Kette 
Schuss 
 
92 
48 
 
Fäden pro 10 cm 
 
Polyestermikrofilamentgewebe 
Artikelname:  Microtec 
Artikelnummer: S 88108 
Bindung:  L 1/1 
Eigenschaft  Einheit 
Material Polyestermikrofilamentgewebe  
Gewicht 130 g/m² 
Filamentdurchmesser 
Kette 
Schuss 
 
11,60 
7,54 
 
µm 
µm 
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Filamentfeinheit 
Kette 
Schuss 
 
1,47 
0,62 
 
dtex 
dtex 
Einstellung 
Kette 
Schuss 
 
60 
30 
 
Fäden pro cm 
 
 
Polyestergewebe  
 
Eigenschaft  Einheit 
Material Polyestergewebe  
Gewicht 270 g/m² 
Garnstärke 
Kette 
Schuss 
 
1100 
1100 
 
dtex 
Einstellung 
Kette 
Schuss 
 
80 
80 
 
Fäden pro 10 cm 
Bindung Panama 2/2  
 
Basaltgewebe 
Roving- Feinheit 100 tex 
Feinheit der Fasern 12,29 Mikrometer 
Anzahl der Kettfäden 157,4/100 mm 
Anzahl der Schussfäden 69,4/100 mm  
Anlage C      C-1 
C Schlichtenachweis auf der Gewebeoberfläche 
Tab. C-1 Schlichtenachweis auf der Gewebeoberfläche 
Schlichtetyp Testmethode Reagenzien Anfärbung/Merkmale
Stärke und 
Stärkederivate 
A Jod/ Jodkalium blau/violett 
Polyvinylalkohol A Jod/ Jodkalium grünstichiges blau 
 B Chromsäure/Natronlauge braun 
 C Jodborsäure blau/grau 
 E Mischindikator 5 grün 
Polyvinylacetat A Jod/ Jodkalium braun / grau 
 D basischer Farbstoff je nach Farbstoff 
 E Mischindikator 5 grün 
Polyacrylat D basischer Farbstoff je nach Farbstoff 
 E Mischindikator 5 braun 
NH4 -Salz E Mischindikator 5 blau mit orange- 
farbenem Rand 
Polyester D basischer Farbstoff je nach Farbstoff 
 E Mischindikator 5 blau mit rotem Rand 
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D Versuchsmatrizen 
Tab. D-1 Versuchsmatrix für das Magnetron-Sputtern für die PES-, Basalt-, PP- bzw. 
Mikrofasergewebe in der HTC 1000/4 ABS (HAUZER) 
 
 Target Beschichtungszeit 
 
15 min                                                      30 min 
Magnetron-
Sputtern 
Cu  PES-, Basalt-, PP- bzw. Mikrofaser- PES-, Basalt-, PP- bzw. Mikrofaser 
gewebe                                               gewebe 
 
Tab. D-2  Prozessparameter während der Beschichtung  (HTC 1000/4 ABS (HAUZER)) 
 
Prozessparameter Lichtbogen-Verdampfen Magnetron-Sputtern 
Gasdruck 0,12 Pa 0,1……0,3 Pa 
Bias 50 V 30 V 
Zahl der Kathoden 2 1 
Kathodenstrom 100 A 8 KW 
Rotationsfrequenz  
der Hauptrotationsachse 
0,05 Hz  
100 % Flussrate 
Argon 
700 sccm 100 sccm 
 
 
Tab. D-3 Versuchsbedingungen für eine Vakuumbedampfung des PES-Gewebes im Roll-
coater FOBA || 
Versuchs-Nr. Parameter  
allg. Angaben Anlage FOBA ||  
 Beschichtungsbreite 360 mm 
 Anzahl Schiffchen 6 
 Beschichtungsdruck 0,04 Pa (erzeugt durch 130 
sccm/min Argon-Fensterspülung
Versuchsreihe A Verdampfungsrate je 
Schiffchen 
2 g/min 
020909A1 Bandgeschwindigkeit 0,6 m/s 
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020909A2 Bandgeschwindigkeit 0,6 m/s 
020909A3 Bandgeschwindigkeit 0,6 m/s 
020909A4 Bandgeschwindigkeit 0,6 m/s 
020909A5 Bandgeschwindigkeit 0,6 m/s 
Versuchsreihe B   
020403B1 Verdampfungsrate 2 g/min 
 Bandgeschwindigkeit 0.4 m/s 
 Plasmastrom 300 A 
 Wickelabzug 120 N 
020403B2 Verdampfungsrate 2 g/min 
 Bandgeschwindigkeit 0.4 m/s 
 Plasmastrom 200 A 
 Wickelabzug 100 N 
 
Tab. D-4 Versuchsbedingungen für die Sputter-Beschichtung im Rollcoater LBA 200 
  
Schicht/Schichtdicke Anlagenparameter  
 Allgemeine Angaben  
 Substrate PES-Gewebe 
 Bandbreite 200 mm 
 Kupfer  
100 nm Leistung 1 kW 
 Geschwindigkeit 0,8 m/s 
 Sputter-Rate 77,4 nm∗m/s 
150 nm Leistung 1 kW 
 Geschwindigkeit 1,4 m/s 
 Sputter-Rate 77,4 nm∗m/s 
 Aluminium  
100 nm Leistung 3,5 kW 
 Geschwindigkeit 0,7 m/s 
 Sputter-Rate 72,1 nm∗m/s 
150 nm Leistung 3,5 kW 
 Geschwindigkeit 0,5 m/s 
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 Sputter-Rate 72,1 nm∗m/s 
 
Tab. D-5 Labor-Sputter- und Plasmabehandlungsanlage (Box coater B 63)  
 
Prozessparameter DC-Magnetron-Sputtern 
Basisdruck in mbar 2,3 * 10-6
Prozessdruck, (während des Sputtern) in mbar 5,0 * 10-3
Magnetfeld Leistung in W 2000 
Beschichtungsdauer in min. 
Schichtdicke in nm 
6 
200-300 
 
 
Tab. D-6 Prozessparameter während der Beschichtung (Dresdner Transferstelle für 
Vakuumtechnik e. V.) 
 
Prozessparameter DC-Magnetron-Sputtern 
Basisdruck in mbar 4,0 * 10-5
Prozessdruck, (während des Sputtern) in mbar 5,0 * 10-3
Magnetfeld Leistung in W 200 
Beschichtungsdauer in min 
Schichtdicke in nm 
3.30 
200-300 
 
Anlage E E-1
E Sputteranlage 
 
Abb. E-1  Sputteranlage Ultra S 150 
 
Glocke Druckregler Druckanzeige 
Abb. E-2 Univex 300 
 
 
 
 
 
 
 
Anlage E E-2
 
Glimmelektrode Kupfertarget Racetrak 
Abb. E-3 Zwei Targets                                                  Abb. E-4 Cu-Target 
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F Lichtmikroskopieaufnahme nach dem Scheuertest 
 
     
Abb. F-1 besputterte fluorierte PES-         Abb. F-2 besputterte fluorierte PES- 
Gewebe, 400 Scheuertouren          Gewebe, 600 Scheuertouren 
 
     
Abb. F-3 besputterte fluorierte Basalt-      Abb. F-4 O2-Plasma behandelte Basalt-                 
Gewebe, 400 Scheuertouren           Gewebe, 400 Scheuertouren 
 
     
Abb. F-5 O2-Plasma behandelte besputterte  Abb. F-6 besputterte fluorierte 
Mikrofilamentgewebe, 400 Touren, 60 s    Mikrofilamentgewebe, 400 Touren 
  
Anlage G  G-1
G C 1s Spektren und Cu 2p Spektrum der Probe c 
Die Spektren von Probe c: 
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Cu 2p Spektrum 
Die Spektren von Probe c: 
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